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Les scories volcaniques sont des matériaux d‘origine géologique et ont une composition chimique 
variable. Lorsque leur poudre est mélangée avec une solution basique alcaline concentrée, elle peut 
donner des ciments géopolymères à la température ambiante. Dans ce travail nous avons étudié la 
possibilité  d‘utiliser la bauxite et la coquille d‘huitre comme adjuvants minéraux aux scories volcaniques 
pour optimiser les propriétés des géopolymères élaborés. Les techniques d‘analyses parmi lesquelles la 
spectroscopie Infrarouge à Transformé de Fourier (IRTF), la Diffraction de Rayons X sur poudre (DRX), 
la Microstructure Electronique à Balayage (MEB) ont été utilisées pour élucider l‘évolution du retrait 
linéaire, du temps de début de prise et de la résistance à la compression de la pâte de ciments synthétisés. 
La bauxite et la coquille d‘huitre ont aussi été caractérisées par ICP-AES, DSC/ATG, IRTF et DRX. Les 
résultats de ces analyses ont montré que la bauxite et la coquille d‘huitre sont respectivement une source 
d‘Al2O3 et de CaO et permettent ainsi de compenser le déficit en ces oxydes dans les scories volcaniques. 
Les adjuvants minéraux incorporés se dissocient très faiblement en milieu fortement basique. Ces 
adjuvants ont permis de diminuer le temps de début de prise de 415 à 275 min pour 20% de bauxite et de 
415 à 195 min pour 10% de coquille d‘huitre ajoutées. Le retrait linéaire des géopolymères baisse avec le 
pourcentage de bauxite ou de coquille d‘huitre incorporé. L‘incorporation de 10% de bauxite a permis de 
diminuer l‘efflorescence sur les géopolymères élaborés. L‘ajout de 10% de bauxite ou de 20% de poudre 
de coquille d‘huitre a permis d‘améliorer respectivement de 4,77 et 7,52% la résistance à la compression. 
Au de-là de ces pourcentages, la résistance à la compression diminue de manière drastique à cause de la 
nature cristallisée des phases minéralogiques des adjuvants.   





Volcanic ashes are raw materials from geological deposits with a range of chemical compositions. 
When combined with suitable alkali activators they can be converted to geopolymers cement at ambient 
temperature. In this work we have investigated the possibility of use bauxite and oyster shells as mineral 
admixture in volcanic ashes, to enhance the properties of geopolymers synthesized. Different methods of 
analyses such as Fourier Transform Infrared spectroscopy (FTIR), X-ray diffractometry (XRD), and 
Scanning Electron Microscopy (SEM) were used to assess the variation of setting time, linear shrinkage 
and 28 days compressive strength of geopolymers paste. The bauxite and the oyster shells were 
characterized using inductively coupled plasma (ICP-AES), thermal analyses (DSC/ATG), FTIR and X-
ray diffractometry. The results of these analyses has showed that bauxite and oyster shells are 
respectively source of Al2O3 and of CaO, and can compensate the deﬁciencies of these oxides in volcanic 
ashes. Adding mineral admixture dissolve slowly in high alkaline medium. Addition of about 20% of 
bauxite or 10% of oyster shells is seen to decrease the setting time respectively from 415 to 275 min and 
195 min. Linear shrinkage decrease with percentage of bauxite or of oyster shells added. Efflorescence is 
reduced by adding 10% of bauxite. 28 days compressive strength of geopolymeric materials increase 
respectively for 4.77 and 7.52% for 10% of bauxite or 20% of oyster shells added. More than these 
percentage additive has a deleterious effect on compressive strength due to crystalized mineralogical 
phases of the admixture. 













Les enjeux climatiques liés à la production du ciment portland sont énormes. En effet la 
production d‘une tonne de ciment portland émet environ 1 tonne de CO2 dans l‘atmosphère. L‘industrie 
du ciment contribue ainsi pour 5-8% d‘émission mondiale de CO2 et rejet des gaz tels que NOX et SOX 
responsables de l‘effet de serre et de pluies acides (Desarnaud et al., 2006). Ceci a un sérieux impact sur 
l‘environnement. Afin de pallier ces problèmes environnementaux de nouveaux liants ont été développés, 
parmi lesquels les ciments géopolymères.  
Les géopolymères sont des matériaux semi-cristallins ou amorphes à structure tridimensionnelle 
et dont la synthèse est effectuée à basse température par interaction entre un milieu basique et la poudre 
d‘un matériau aluminosilicate (Davidovits, 1991). Le rôle majeur de l‘utilisation d‘une solution alcaline 
basique est de maintenir le pH du milieu réactionnel suffisamment élevé afin de permettre la dissolution 
de la matière première aluminosilicate. Les émissions de CO2  lors de la synthèse des géopolymères sont 
en effet six fois moins importantes que pour le ciment portland, soit 184 kg de CO2 rejetés pour 1 tonne 
de ciment géopolymère synthétisé (Davidovits, 2002). Les matériaux géopolymères possèdent des 
propriétés physiques, chimiques, mécaniques et thermiques supérieures à celles du ciment portland 
(Desarnaud et al., 2006). Parmi ces propriétés on peut citer une prise très rapide, un faible retrait, la 
résistance à la chaleur et au feu, la résistance aux environnements agressifs et une résistance à la 
compression de l‘ordre de 20 Mpa après 4 heures de maintien à 20°C. Après 28 jours, on observe une 
résistance à la compression de l‘ordre de 70 à 100 Mpa (Davidovits, 1991,2002). 
Les géopolymères sont obtenus à partir d‘une large gamme de matériaux aluminosilicates dont les 
plus utilisés sont le kaolin, le métakaolin et les cendres volantes. Des travaux récents (Tchakouté et al., 
2012, 2013a) ont montré que les scories volcaniques peuvent aussi présenter des caractéristiques leur 
permettant d‘être utilisées comme source aluminosilicates pour la géopolymérisation. Cependant les 
géopolymères qui en résultent, présentent de faibles propriétés comparées à celles obtenues à partir du 
métakaolin ou des cendres volantes (Tchakouté et al., 2013a). 
Le choix des matières premières ainsi que la maîtrise des mécanismes de formation se révèlent 
être des paramètres fondamentaux régissant les propriétés physico-chimiques du matériau géopolymère. 
L‘introduction des adjuvants au cours de la synthèse des géopolymères a permis d‘optimiser  leurs  
propriétés mécaniques, physico-chimiques, thermiques et de comprendre le mécanisme de 
géopolymérisation. Des études antérieures ont mis en évidence l‗amélioration de ces propriétés par ajout 






géopolymères à base de métakaolin, de cendres volantes ou de pouzzolanes naturelles (Yip et al, 2008 
;Bondar et al,2011 ; Huang et Han, 2011 ; Tchakouté  et al, 2012). 
Le Cameroun a été affecté par un  gigantesque accident tectonique qui  le relierait  au Sao-Tomé  
et  qui  se  poursuivrait  jusqu‘au  Tibesti  (Meukam,  2004). Cet accident est bien observé par 
l‘alignement d‘une quarantaine de massifs qui se répartissent sur plus de 500 Km, depuis l‘océan 
Atlantique jusqu‘au Lac Tchad selon la direction Sud-Ouest et Nord-Est. Ces massifs se situent dans la 
partie Ouest du Cameroun, à sa frontière avec le Nigeria et sont jonchés à leur bas-fond par de nombreux 
dépôt de scories volcaniques comme ceux du Mont Cameroun, du Mont Manengouba, de la plaine de 
Tombel autour de Djoungo, de la plaine du Noun où l‘on récence quatre carrières ouvertes, dans la région 
du Lac Nyos, du plateau de l‘Adamaoua  (Kamseu et  al., 2009), du Mont Bamboutos et du Mont Galim. 
Malgré  l‘abondance et l‘accessibilité de ces scories volcaniques au Cameroun,  elles restent encore très 
peu valorisées. 
Ce travail s‘inscrit dans le cadre de la valorisation de scories volcaniques pour la production des 
ciments géopolymères, par incorporation de la coquille d‘huitre et de la bauxite comme adjuvants. Ce 
travail s‘articule sur trois chapitres. Le premier chapitre est consacré aux généralités sur les ciments 
Portland et géopolymères. Le second présente les matériaux utilisés ainsi que les méthodes 
expérimentales. Le troisième chapitre présente les résultats obtenus ainsi que leur discussion. Pour finir, 
une conclusion générale et les perspectives sont présentées.  




CHAPITRE I : GENERALITES SUR LES CIMENTS PORTLAND ET GEOPOLYMERES 
I-1 - Ciments Portland 
I-1-1 -Définition et historique 
Le ciment est un liant hydraulique, c‘est-à-dire un matériau finement moulu qui, gâché avec de 
l‘eau, forme une pâte qui fait prise et durcit par suite de réactions et de processus d‘hydratation et qui, 
après durcissement conserve sa résistance et sa stabilité même sous l‘eau.  
En 1824 l'écossais ‗‘Aspdin‘‘ obtint un brevet d‘invention, sur la fabrication d'un liant à partir  du 
mélange de chaux et d'argile qu'il appela "ciment Portland" à cause de l'aspect présenté par ce liant 
durci qui rappelait celui de la pierre calcaire de la Presqu'île de Portland (Ghomari, 2006) .  
Ainsi, le XXe siècle a ouvert la voie aux ciments artificiels qui prendront progressivement le  pas 
sur les liants à base de chaux. L‘utilisation de ces ciments artificiels sera plus manifeste à l‘issue de la 
deuxième guerre mondiale  lorsque le secteur du bâtiment produisit essentiellement des logements 
neufs bâtis à  partir d‘éléments préfabriqués et, n‘utilisant plus de liants à base de chaux.  
I-1-2 -Processus de fabrication  
La fabrication du ciment est un procédé complexe qui exige un savoir-faire, une maîtrise des 
outils et des techniques de production, des contrôles rigoureux et continus de la qualité. Le processus 
de fabrication du ciment peut se diviser en deux étapes principales. La première concerne la 
fabrication de la roche artificielle appelée clinker, constituant  principal du ciment. La deuxième  
étape consiste à broyer finement ce clinker avec d‘autres constituants minéraux pour obtenir un 
ciment ayant des propriétés bien déterminées. 
I-1-2-1 Elaboration du clinker  
La fabrication du clinker est un processus qui se déroule en trois grandes étapes qui sont: 
- L’extraction et la préparation des matières premières 
Les matières premières qui apportent les oxydes nécessaires pour synthétiser le clinker sont issues 
de carrières (Figure 1). Le calcaire est la matière première principale  et est introduite à raison de 75 à 
80 % dans le mélange cru. Il contient majoritairement de la calcite CaCO3. Les autres oxydes sont en 
général apportés par l‘argile (SiO2, Al2O3), le sable (SiO2) et le minerai de fer (Fe2O3). Les carrières 
de calcaire et d‘argile (Figure 1 : étape 1) sont proches de la cimenterie pour éviter des coûts de 
transport trop élevés. Les matières premières sont concassées (Figure 1 : étape 2) afin de disposer des 
particules de taille inférieure à 50 mm. Un mélange de 80% de calcaire et de 20% d‘argile est réalisé 




dans un hall de préhomogénéisation. La préhomogénéisation (Figure 1 : étape 3) assure la micro 
homogénéité du mélange cru ainsi que la régularité de sa composition chimique (Romilliat, 2006).  
- Le séchage et le broyage 
La matière crue est reprise dans les tas de pré homogénéisation par des roues pelle, puis elle est 
broyée et séchée (Figure 1 : étape 4). A ce stade, des ajouts peuvent être nécessaires pour ajuster la 
composition du mélange cru. Ainsi l‘alumine peut être apportée grâce à la bauxite ou au laitier de 
haut-fourneau. Le refus au tamis de 160 µm doit être inférieur à 1,5%. Le broyeur à cru assure 
également le séchage de la mouture, appelée aussi farine (Romilliat, 2006).  
- La cuisson 
L‘étape de cuisson du cru comporte deux phases : une phase de décarbonatation partielle de la 
poudre crue dans un précalcinateur et une étape de cuisson dans un four rotatif. Le préchauffeur 
(Figure 1 : étape 5) est une succession d‘échangeurs à cyclone, qui chauffent progressivement la  
farine  arrivant  par  le  haut,  de  50  jusqu‘à  850°C.  Ce sont les gaz chauds provenant du four rotatif 
qui assurent ce préchauffage. Cette étape assure la décarbonatation partielle du cru avant l‘entrée dans 
le four. Le four cylindrique (Figure 1 : étape 6), de longueur comprise entre 40 et 70 mètres, tourne à 
la vitesse de 1,5 à 3,5 tr/min. Grâce à la légère inclinaison du four, la matière transite pendant 30 à 60 
minutes, vers la partie la plus chaude à 1450°C. Dès l‘entrée dans le four à 1050°C, il se produit des 
réactions chimiques.  La  matière  achève  sa  décarbonatation  et  subit  plusieurs  réactions  à  l‘état  
solide jusqu‘à  1250°C. Pour la suite un ensemble de réactions solide-liquide constituant la 
clinkérisation, conduit à la formation des minéraux constitutifs du clinker. La figure 1 résume le 
processus de fabrication du clinker (Romilliat, 2006). 
 
Figure 1: Elaboration du clinker (Romilliat, 2006) 
Le refroidisseur  (Figure 1 :  étape 7) fige par trempe le clinker à l‘état où il se trouve aux 
températures élevées de cuisson. La vitesse de refroidissement, particulièrement aux hautes 




températures, affecte le mode et la texture de cristallisation des composés du clinker, et par là-même, 
leur réactivité. Le choc thermique au cours du refroidissement provoque aussi un réseau de 
microfissures, qui sera utile par la suite, car il favorise le broyage du clinker. 
I-1-2-2 Le broyage du clinker  
A la sortie du four (Figure 2), la granulométrie du clinker est trop grossière pour que sa réactivité 
soit suffisante.  Le  broyage  du  clinker  développe  les  propriétés  hydrauliques  du  ciment  et  lui 
confère ses principales propriétés rhéologiques. A cette étape, différents minéraux naturels ou 
artificiels sont ajoutés simultanément (Figure 2 : étape 8) pour ajuster la composition du mélange. 
Ainsi, 5% de sulfate de calcium sont ajoutés sous forme de  gypse  (CaSO4,  2H2O) ou d‘hémihydrate 
(CaSO4 ,1/2 H2O) ou d‘un mélange des deux. Ce composé sert à réguler la prise du ciment en 
agissant sur la réaction d‘hydratation du C3A. 
Le  clinker et ses additifs sont réduits finement dans un broyeur à boulets (Figure 2 : étape 9). 
Celui-ci comporte un compartiment dégrossisseur et un compartiment finisseur. Un séparateur à 
cyclone récupère les particules les plus fines afin que le broyage soit plus efficace. Une valeur de 
surface spécifique courante du ciment après le broyage, mesurée par la méthode de Blaine est de 3200 
cm
2
/g. Pour atteindre cette surface, appelée finesse, une énergie électrique spécifique de l‘ordre de 50 
kWh/T doit être fournie. 
 
Figure 2 : Obtention du ciment par broyage du clinker (Romilliat, 2006) 
I-1-3 –Principaux constituants  
- Le Clinker 
 Le clinker est obtenu après la cuisson d‘un mélange de calcaire et d‘argile dans 
un rapport massique précis et comportant les oxydes suivants : CaO, SiO2, Al2O3 et de Fe2O3. Le clinker 
entre dans la composition de tous les ciments  (NF EN 197 1). 




Après son refroidissement, le clinker comporte quatre phases cristallines synthétisées lors de la 
cuisson (Figure 3) : deux silicates de  calcium C3S et C2S (C = CaO ; S =SiO2 ) , et  deux  aluminates de 
calcium C3A et C4AF (A = Al2O3 ; F= Fe2O3) . Chaque  phase  possède ses propriétés hydrauliques 
spécifiques.   
 
Figure 3: Micrographie de clinker montrant ses quatre principales phases cristallines (Romilliat, 
2006) 
- Le Gypse  
Le gypse doit être ajouté en faible quantité (moins de 5%) aux autres constituants du ciment au 
cours de sa fabrication en vue de réguler la prise. 
- Les ajouts minéraux 
 D‘après leur composition, les ajouts minéraux contiennent principalement de la silice amorphe 
qui réagit activement avec l‘hydroxyde de calcium qui se forme lors de l‘hydratation des minéraux  
faisant partie du clinker. Le  rapport entre  le clinker et  l‘adjuvant hydraulique (ajout minéral)  est  établi  
en fonction de l‗activité de l‘adjuvant et de la composition minéralogique du clinker.   
 I-1-4- Classification des ajouts minéraux dans le ciment Portland  
Ces matériaux proviennent principalement des sous-produits de l‘industrie métallurgique, des 
centrales thermiques à charbon, de la nature et sont classés selon la norme NF EN 197 1 en ajouts 
minéraux inertes et actifs. 
I-1-4-1 Principaux ajouts minéraux inertes 
 Ce sont des matériaux quasiment inertes, naturels ou synthétiques spécialement sélectionnés et 
qui par leur composition granulométrique, améliorent les propriétés physiques du ciment Portland: 
ouvrabilité, pouvoir de rétention d‘eau. Parmi ces additifs on distingue les fillers calcaires et les Schistes 
calcinés.  




- Fillers Calcaires  
Les fillers calcaires sont des produits obtenus par broyage fin de roches naturelles (calcaires, 
basalte, bentonite, etc.) présentant une teneur en carbonate de calcium CaCO3 supérieure à 75%. Ces 
produits désignés dans le commerce comme fillers sont des poudres fines à granulométries contrôlées et 
dont les plus gros grains ne dépassent  pas 80 microns.   
- Schistes calcinés  
Les schistes acquièrent des propriétés hydrauliques et pouzzolaniques lorsqu‘ils sont 
thermiquement activés. C‘est en particulier le cas des schistes houillers brulés dans les chaudières. 
I-1-4-1 Principaux ajouts minéraux actifs 
- Le laitier granulé de haut fourneau 
Le laitier granulé  est obtenu par refroidissement rapide de scorie fondue provenant de la fusion 
du minéral de fer dans un haut fourneau. Il doit présenter des propriétés hydrauliques latentes (c‘est-à-
dire qui se manifestent lorsqu‘il a subi une activation convenable) pour convenir à son emploi comme 
constituant du ciment. 
- La pouzzolane naturelle  ou artificielle  
Les pouzzolanes naturelles sont des produits essentiellement composés de silice, d‘alumine et 
d‘oxyde de fer, présentant soit naturellement (lorsqu‘elles sont d‘origine volcanique) soit après activation 
thermique des propriétés pouzzolaniques. 
- La fumée de silice 
Les fumées de silice sont des particules très fines (environ 1 µm) présentant une très forte  teneur 
en silice amorphe. Elles proviennent de la réduction de quartz de grande pureté par du charbon dans les 
fours à arc électrique utilisés pour la production de silicium et d‘alliage Ferro silicium. 
- Les cendres volantes siliceuses ou calciques  
Les cendres volantes sont des particules pulvérulentes obtenues par dépoussiérage électrostatique 
ou mécanique des gaz de chaudières alimentés au charbon pulvérisé.  
Le tableau I présente les différents types de ciment courant en fonction des pourcentages 
massiques d‘ajouts utilisés suivant la norme NF EN 197 1. 
 
 




Tableau I: Classification des ciments suivant leur composition (d’après la norme NF EN 197 1) 
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65 à 94 6 à 35 0 à 5 
CEM III 
Ciment de haut 
fourneau (CHF) ou 
(CLK) 





45 à 89 
11 à 55 
 
0 à 5 
CEM V 
Ciment composé 
20 à 64 26 à 80 0 à 5 
    
 I-1-5- Intérêt de l’utilisation des ajouts minéraux lors de la fabrication des ciments Portland  
L‘utilisation  d‘ajouts  minéraux  dans  les  industries  du  ciment  et  du  béton  présente  des 
avantages techniques, économiques et écologiques . 
  I-1-5-1- Intérêt du point de vue technique  
 L‘incorporation  de  particules  très  fines  dans  un  mélange  de  béton  permet d‘améliorer sa 
maniabilité et de réduire le besoin en eau à une consistance donnée (sauf pour les matériaux de très 
grande surface active, comme les fumées de silice). Les ajouts cimentaires améliorent généralement la 
résistance mécanique, l‘imperméabilité et la ténacité aux attaques chimiques.  Enfin,  parce  qu‘ils  
permettent  une  faible  chaleur  d‘hydratation  des  ciments composés, les ajouts minéraux améliorent la 
résistance à la fissuration (Mounir, 2008).   
    I-1-5-2- Intérêt du point de vue économique 
Le  ciment Portland  est  le  composant  le  plus onéreux au cours de la production du béton, 
puisqu‘il est un matériau à forte intensité d‘énergie. La plus part des ajouts susceptibles de remplacer le 




ciment dans le mortier ou le béton sont des sous-produits, et à ce titre, nécessite relativement moins 
d‘énergie, sinon aucune, et sont  moins coûteux que le ciment Portland (Mounir, 2008).  
    I-1-5-3- Intérêt du point de vue environnemental  
La production d‘une tonne de ciment Portland libère dans l‘atmosphère une quantité quasi 
équivalente de gaz carbonique (CO2). En effet, la substitution d‘une fraction de clinker permet d‘obtenir 
des ciments aux propriétés  mécaniques exploitables, ce qui permet une diminution de rejets de CO2. Le 
taux de substitution de clinker est du même ordre que la diminution de rejet de CO2 (Desarnaud et al., 
2006).    
I -2- Les matériaux  géopolymères 
I-2-1- Définition et historique 
Le terme géopolymère, introduit dans les années 70 par Davidovits, définit ainsi  toute classe  de  
matériau semi-cristallin obtenu  par  la  réaction  entre  une  poudre  d‘aluminosilicate et une solution 
basique  alcaline (Davidovits, 1991 ). 
A la base, ces matériaux furent développés en tant qu‘alternative aux polymères organiques 
thermorésistants, suite à la série d‘incendie survenue en Europe dans les années 1970. Les premières 
applications se trouvèrent donc dans le domaine de la construction navale (Talling , 2002) , des résines 
(Lyon et al., 1994) , de protection des structures en  bois (Gincaspro et al., 2006) ,  des  adhésifs  
résistants  aux  hautes  températures (Krivenko et al., 2007) ,  des  réfractaires (Comrie et al., 2003) et 
dans de nombreux autres domaines. Ces multiples applications des liants géopolymères ont rapidement 
migré dans le secteur de la construction suite aux observations publiées par  Wastiels et al. (1993) qui 
montrent qu‘il est possible de fabriquer des géopolymères stables avec de hautes performances 
mécaniques, par activation alcaline de cendre volantes ou de sous-produit issus de la combustion de la 
houille. 
La synthèse de matériaux de construction par des liants activés par une solution alcaline a été 
développée pour la première fois par Purdon  (1940). En 1957 Victor Glukhovsky, scientifique travaillant 
en Ukraine au KICE (Kiev Institute of Civil Engineering in the USSR) a étudié le problème de liants à 
base de laitier activé par une solution alcaline. Au début des années 1960, il apporta une grande 
contribution en identifiant le produit issu de la solidification de ce liant comme étant du calcium silicate 
hydraté, et du calcium et sodium aluminosilicate hydratés (zéolites) (Khale and Chaudhary, 2007 ; Heah 
et al., 2011). Glukhovsky a appelé le béton produit par cette technologie "soil silicate concretes"(1959) et 
le liant "soil cements" (1967) (Heah et al., 2011). A la suite de ces travaux  Davidovits (1991) a 




développé  une sorte de matériaux polymère minéral avec une structure tridimensionnelle qui résulte de 
l‘hydroxylation et de la réaction de polycondensation de minéraux naturels tels que l‘argile, le laitier, les 
cendres volantes et les pouzzolanes dans un milieu alcalin à une température inférieure à 160°C. Ce  
polymère inorganique a d‘abord été appelé polysialate en 1976 et plus tard comme Géopolymère (Khale 
and Chaudhary, 2007). Le terme «géo » faisant référence à l‘origine géologique  et aux propriétés 
inorganiques du matériau utilisé pour sa synthèse et « polymère » due à sa similitude avec les polymères 
organiques (Davidovits, 1991 ; Pacheco-Torgal et al., 2008a) 
I-2-2- Synthèse des géopolymères 
Les géopolymères sont obtenus par activation alcaline d‘un solide inorganique  aluminosilicate. 
I-2-2-1- Matières premières aluminosilicates 
               Ce sont des matériaux issus de la nature  ou des sous-produits de  l‘industrie. Ils sont constitués 
majoritairement de silice (SiO2) et d‘alumine (Al2O3) d‘où leur non d‘aluminosilicate (Davidovits, 2008). 
Des études récentes ont montré que certains matériaux riches en  alumine (Al2O3) et en oxyde de fer 
Fe2O3 (Pontikes et al., 2012) ; silice (SiO2) et oxyde de fer (III) (Fe2O3) (Gomes et al., 2010) peuvent 
aussi être utilisés comme précurseurs pour la géopolymérisation. Ces matériaux sont généralement  ceux 
utilisés comme ajouts lors de la fabrication du ciment Portland, parmi eux on peut citer : 
 Métakaolin  
Il est obtenu par amorphisation du kaolin entre 500 et 800 °C (Liew et al ., 2011 ; Elimbi et al., 
2011). Cette amorphisation repose sur la déshydroxylation de la kaolinite, qui a lieu lorsque ses liaisons 
Al-O-H  se rompent pour donner le groupement hydroxyle (-OH) et l‘hydrogène qui formeront plus tard 
les molécules d‘eau. Cette déshydroxylation conduit à un matériau amorphe aux rayons X (métakaolin). 
Le traitement au-delà de 950 °C  conduit à la formation d‘un matériau qui a une structure cristalline de 
type spinelle, cristobalite et mullite, qui sera néfaste pour la géopolymérisation à cause de sa faible 
réactivité dans une solution alcaline (Xu et van Deventer, 2002). Toutefois l‘utilisation du métakaolin 
comme matériau aluminosilicate est très limité à cause de sa faible disponibilité et du coût du kaolin, 
ainsi que du coût énergétique lié aux conditions de son obtention (Fernandez-Jiménez et al., 2005 ; Wang 
et al., 2005). 
 Laitier granulé de haut fourneau 
  Le laitier granulé de haut fourneau est obtenu par refroidissement rapide de scorie fondue 
provenant de la fusion du minérai de fer dans un haut fourneau. Ils sont majoritairement constitués 
d‘oxydes tels que : CaO ; SiO2 ; Al2O3, et ont des propriétés pouzzolaniques. Des travaux ont été menés 




sur ces matériaux afin de les utiliser comme matériaux de base pour la géopolymérisation, et il ressort de 
ces travaux que le produit majoritairement  obtenu est le gel calcium silicate hydraté (C-S-H) au lieu du 
gel aluminosilicate obtenu par activation alcaline des aluminosilicate (Wang et Scrivener, 1995 ; 
Fernandez-Jiménez et al., 1999 ; Pacheco-Torgal et al., 2008b). 
 Cendres Volantes  
Ce sont des sous-produits  issus des centrales thermiques fonctionnants au charbon fossile. Selon 
l‘American Society  for  Testing and Materials (ASTM C 618) les cendres volantes sont composées de 
plus de 70% de SiO2+Al2O3+Fe2O3 avec un faible taux d‘oxyde de calcium on parle de classe F, tandis 
que ceux contenant entre 50 et 70% de SiO2+Al2O3+Fe2O3 avec un taux élevé d‘oxyde de calcium 
(˃12%) sont de classes C. les cendres volantes ont une surface spécifique élevé (170 à 1000 m2/kg) avec 
50% des particules ayant un diamètre inférieure à 75µm (Ahmaruzzaman, 2010). Fernandez-Jiménez et al 
(2003a, 2006a) ont caractérisé et étudié la réactivité des cendres volantes en présence d‘une solution 
alcaline pour la production du ciment. Ainsi à cause de leurs disponibilités et de leur grandes réactivités, 
les cendres volantes ont été adoptées par la majorité des chercheurs comme matériau aluminosilicate pour 
la synthèse des géopolymères (Temuujin et al., 2010 ; Diaz et al., 2010 ; Kong et al., 2010 ; Tho-in et al., 
2012). 
 Scorie volcanique 
Elles sont obtenues lors des éruptions volcaniques et sont composés majoritairement de silice 
(SiO2), d‘alumine (Al2O3), et d‘oxyde de fer (Fe2O3). Des études récentes ont mis en évidence leurs 
propriétés physicochimiques et étudiées leurs effets comme ajouts dans le ciment portland (Hossain et 
Khandaker., 2003 ; Hossain et Khandaker, 2005 ;  sidique, 2011). Ce matériau bien qu‘étant un 
aluminosilicate reste très peu utilisé pour l‘élaboration du ciment géopolymère, malgré son abondance et 
son accessibilité (Kamseu et al., 2009 ; Lemougna et al., 2011 ;  Tchakouté et al., 2013b). 
I-2-2-2- Solutions  Activatrices  
 La synthèse des géopolymères passe par une étape d‘activation d‘une poudre d‘aluminosilicate 
par une solution. Ainsi le choix de la solution activatrice est très important car les propriétés du produit 
obtenu en dépendent fortement. Glukhovsky (1981) a classifié les solutions pouvant être utilisé pour  
activer les  matériaux silico-alumineux en six groupes : 
- Alcalis, MOH 
- Sels  d‘acides faibles, M2CO3, M2SO3, M3PO4, MF 
- Les silicates, M2O.nSiO3 




- Aluminates , M2O.nAl2O3 
- Aluminosilicates, M2O. Al2O3. (2-6)SiO2 
- Sels d‘acides fort, M2SO4 





 Les solutions alcalines (solution activatrice) les plus utilisées pour la synthèse des géopolymères, sont 
des mélanges d‘hydroxydes alcalins (NaOH ou KOH) avec le silicate de sodium ou de potassium 
(Na2SiO3, K2SiO3 ) ( Wang et  Scrivener., 1995 ; Fernandez-Jiménez et al., 1999 ; Pacheco-Torgal et al., 
2008a,2008b). Des travaux ont montré que la géopolymérisation est plus rapide lorsque la solution 
alcaline contient le silicate de sodium ou de potassium comparée à celle ne contenant que l‘hydroxyde 
alcalin (Davidovits, 1991), et que pour une solution contenant le mélange (NaOH + Na2SiO3) les 
propriétés mécaniques sont meilleures (Fernandez-Jiménez et al., 1999 ).  
  I-2-2-3- Mécanismes de la géopolymérisation 
Le mécanisme de géopolymérisation est particulièrement complexe à étudier en raison de la 
rapidité de la réaction. Cependant, la plupart des auteurs s‘accordent à la décrire comme étant un 
mécanisme en trois étapes : dissolution des matières premières suivi  d‘une réorganisation  ou 
coagulation des oligomères, enfin d‘une polycondensation  sous  forme  de  gel. En  1950, Glukhovsky  
proposa un modèle pour l‘activation alcaline de matériaux silico-alumineux. Son modèle comprenait 
alors trois étapes de formation : 
1) destruction/coagulation  
2) coagulation/condensation  
3) condensation/cristallisation.  
Ce modèle a été par la suite réexaminé, en se basant sur les connaissances acquises sur la synthèse 
des zéolites, afin  de définir la réaction de géopolymérisation dans son ensemble (Fernández-Jiménez et 
al., 2005 ; Fernández-Jiménez et al., 2006 ; Provis et al., 2005 ; Van Deventer et al., 2006). La Figure 4 

























Figure 4: Modèle du processus de géopolymérisation proposé par Duxson et al. (2007a) 
Dans  un  premier  temps,  la  dissolution  (1)  de  la  source  d‘aluminosilicate  par  hydrolyse 
alcaline consomme une partie de l‘eau du mélange et produit des aluminates et des silicates(équation I-1). 
Ces espèces passées en solution par dissolution sont ensuite incorporées à la phase aqueuse, qui contient 
normalement le silicium déjà présent dans la solution d‘activation. Un mélange complexe de silicates, 
d‘aluminates et d‘aluminosilicates est alors formé (2) (équations I-2 et I-3). La dissolution 
d‘aluminosilicate amorphe  est  particulièrement  rapide  pour  des valeurs  élevées de  pH,  créant  ainsi  
une  solution d‘aluminosilicate  sursaturée.  La  solution  étant  particulièrement  concentrée,  il  en  
résulte  la formation  d‘un  gel  constitué  d‘un  large  réseau  d‘oligomères  condensés  (3) .  Le  temps 
nécessaire  pour  atteindre  la  sursaturation  dépend  fortement  des  matières  premières,  de  la 
composition  et  des  conditions  de  synthèse  (Aiello et al., 1991). Après la formation du gel, le système 
poursuit sa cinétique de  réaction  par  un  réarrangement  et  par  une  réorganisation  (4), augmentant  la  
connectivité  du  réseau du  gel   et   formant   un   réseau tridimensionnel d‘aluminosilicates (5) 
(équation I-4). Durant les étapes 4 et 5, l‘eau consommée par la dissolution est en partie éliminée du 




matériau. Cependant, une partie reste bloquée dans les pores formant un matériau bi-phasique,   où   le   
liant   et   l‘eau   forment   les   deux   composants.  
Ce mécanisme de réorganisation structurale détermine la microstructure et la distribution des 
pores dans le matériau et sont les paramètres majeurs des propriétés physiques (Duxson et al., 2005). Les 
équations ci-après ont été développées par Davidovits (1991) 
 
I-2-3 Géopolymères et  ajouts minéraux 
La structure des géopolymères est particulière et peut être décrite selon un réseau tridimensionnel   
analogue à celui des polymères organiques, composé de tétraèdres SiO4  et AlO4. 
Cette nomenclature repose sur le caractère amorphe des géopolymères et sur la coordinence des 
éléments silicium et aluminium. Ce réseau est apparenté à celui observé dans certaines zéolites  mais 









le rapport  Si/Al, les atomes d‘aluminium réticulant les chaînes de tétraèdres SiO4. D‘une manière 
générale, leur formulation chimique se présente sous la forme : Mp{(SiO2) z AlO2}p. w H2O 
 M est un cation tel que K+, Na+, p le degré de polycondensation, z valant 1, 2, 3 et  w désigne la 
quantité d‘eau dans le matériau. Les oligomères de polysialates sont décrits comme des chaînes et des 




 en coordination IV avec des anions O
2-
(Davidovits, 
1991). Ces oligomères sont présentées ci-dessous : 
 
La structure sialate porte une charge négative due à la substitution d'un cation Si
4+
 par un cation 
Al
3+

















( Davidovits, 1991). 
  Afin de comprendre comment le caractère polymérique des géopolymères augmente avec le 
rapport Si/Al et en élucider le rôle joué par chacun des cations alcalins compensateurs dans la structure 
des géopolymères, des chercheurs procèdent aux ajouts d‘adjuvants au cours de la synthèse des 
géopolymères. 
I-2-3-1- Les différents types  d’adjuvants 
Au cours de la synthèse des géopolymères des ajouts peuvent être effectués afin de renforcer leur 
matrice et améliorer leurs propriétés. On regroupe ces ajouts selon  deux classes : adjuvants chimiques et 
adjuvants  minéraux. 
 Adjuvants chimiques 
Ce sont des produits chimiques incorporés à faible dose (moins de 5 % de la masse du ciment) au 
cours de la synthèse du ciment ou du mortier afin de modifier certaines de ses propriétés. L'incorporation 
peut se faire  avant, pendant le mélange ou au cours d'une opération supplémentaire de malaxage. Selon 
l'effet recherché, on peut distinguer, trois grandes familles d'adjuvants chimiques : 
- Action sur le temps de début de prise et de durcissement  
- Action sur la plasticité et la compacité  
- Action sur la résistance aux agents extérieurs 




 Parmi ces adjuvants chimiques, l‘on peut citer les superplastifiants (Kong and Sanjayan, 2010), 
le calcium chlorure (CaCl2), le calcium sulfate (CaSO4), le sodium sulfate  (Na2SO4) (Rattanasak et al., 
2011) ; la sciure de bois, les fibres de lin, les fibres végétales, les fibres animales, le polyester, etc. 
(Prud’homme, 2011). 
 Adjuvants minéraux 
Ce sont des Matériaux minéraux finement divisés, ajoutés en grande quantité (>10% en masse du 
ciment) au cours de la synthèse du ciment ou du mortier pour modifier certaines de ses propriétés. Les 
ajouts minéraux utilisés lors de l‘élaboration des géopolymères sont en général les mêmes que ceux 
utilisés comme matériaux aluminosilicate pour leurs synthèses. Ils sont issus de la nature, de l‘industrie 
métallurgique et de centrale thermique à charbon : métakaolin (Tchakouté et al., 2013c), cendres volantes 
(Boonserm et al., 2012), calcium hydroxyde (Ca(OH)2)(Alonso and Palomo, 2001) calcium carbonate 
(CaCO3), CaO (Yip, 2004 ;), alumine amorphe (Al2O3) ( Tchakouté et al., 2012), laitier granulé de haut 
fourneau ,fumée de silice, (Prud’homme, 2010) 
I-2-3-2 Quelques travaux effectués sur les ajouts minéraux dans la géopolymérisation 
Les additions d‘adjuvants au cours de la synthèse des géopolymères ont permis de comprendre la 
chimie des géopolymères et d‘améliorer leurs propriétés (Cheng et Chiu, 2003 ; Temujin et al., 2009 ; 
Bondar et al., 2011). 
La microstructure et les propriétés des géopolymères sont étroitement liées à la nature du matériau 
et de la solution alcaline utilisées pour leur synthèse. L‘activation alcaline d‘un matériau aluminosilicate 
conduit à la formation d‘un gel aluminosilicate tridimensionnel comme produit, mais avec l‘évolution de 
la chimie des géopolymères des études ont montré que l‘addition d‘adjuvants minéraux tels que CaO, 
CaCO3, Ca(OH)2 peut conduire à la formation de deux type de gel à savoir le gel aluminosilicate et/ou le 
gel calcium silicate hydraté (C-S-H), et que la coexistence des deux gels ou alors la prédominance de l‘un 
sur l‘autre dépend essentiellement de la concentration de la solution de NaOH(˃7,5M) utilisée et de la 
quantité d‘adjuvant ajouté au cours de la synthèse (Alonso et Palomo, 2001 ; Granizo et al., 2002 ; Yip et 
al .,2005, 2008a). 
Kamseu et al. (2010) ont montré que l‘ajout de fillers  de sable et d‘alumine améliore la stabilité 
thermique et diminue le retrait de cuisson des géopolymères. Tandis que Tchakouté et al. (2012, 2013c), 
Kani et al. (2012), Huang et Han. (2011) ont montré que l‘ajout d‘alumine amorphe ou d‘un matériau 
riche en alumine amorphe au cours de la synthèse des géopolymères améliore non seulement les 
propriétés mécaniques (résistance à la flexion et à la compression) et physiques (temps de début de prise, 




retrait linéaire etc.), mais  aussi les capacités d‘adsorption des géopolymères et permet de réduire 
l‘efflorescence. 
Rattanasak et al. (2011) ont montré que l‘addition d‘adjuvants chimique tels que le calcium 
chlorure (CaCl2), le calcium sulfate (CaSO4) ou sodium sulfate (Na2SO4)  dans la synthèse des 
géopolymères ont un impact sur les propriétés du produit. Prud‘homme (2010) a aussi montré que des 
produits issus de la biomasse tels que sciure de bois, fibre de lin pouvaient aussi être utilisé comme 
adjuvants chimique dans la géopolymérisation.  
I-2-4- Propriétés et utilisations  des géopolymères 
Des études antérieures ont montré que les propriétés des géopolymères dépendent énormément du 
processus de synthèse, du rapport molaire Si/Al, de la nature et de l‘origine du matériau aluminosilicate 
etc. Ces études ont montré que les géopolymères présentent une bonne stabilité thermique jusqu‘à 1000-
1200°C (Komnitsas et Zaharaki, 2007), résistant aux agressions chimiques (Thokchom et al., 2009), 
possèdent des résistance mécaniques élevées, ont un faible retrait,  prise et durcissement rapide, 
excellents adhésifs (Duxon et al., 2007b). Ils émettent faiblement  de CO2 au cours de leur synthèse 
(Konstantinos et Komnitsas, 2011 ; McLellan et al., 2011). 
Davidovits (1999) a répertorié les applications des géopolymères dans quatre grands 
domaines qui sont : Le bâtiment et génie civil comme matériaux de construction (ciment et béton); 
Technologique (aéronautique, industrie automobile etc.) comme matériaux composite pour la protection 
des avions, véhicule de formule 1 contre les incendies ; Archéologie comme adhésifs utilisés pour 
restaurer les œuvres d‘arts ; Environnement pour encapsuler les déchets radioactifs sur de longue durée 
sans être endommagé, et pour absorber les métaux lourds. 
I-3- Différences entre ciments portland et ciments géopolymères 
D‘une manière générale les différences entre ciment Portland et ciment géopolymère sont : 
 Le ciment portland est qualifié de liant hydraulique (c‘est-à-dire qu‘il fait prise et durci en 
présence de l‘eau) tandis que le ciment géopolymère est un liant alcalin (c‘est-à-dire qu‘il fait 
prise et durci en présence d‘une solution alcaline). 
 Le principal produit qui résulte de l‘hydratation du ciment portland est le gel C-S-H tandis que 
dans la réaction de géopolymérisation le produit obtenu est un gel N-A-S-H de structure 
tridimensionnelle (Lecomte et al., 2006). 




 Les matières premières utilisées pour la fabrication du ciment portland sont principalement le 
mélange calcaire + argile tandis que les géopolymères  requièrent pour leur synthèse tous 
matériaux aluminosilicate semi-cristallin. 
 La figure 5 compare les processus de fabrication des ciment Portland (OPC) et  géopolymères 
(GPC)  
 
 OPC        GPC 
CaO + SiO2         Al2O3 + SiO2 
             1450°C                                    20°-90°C + solution alcaline 
   
         
                      Hydratation    Polycondensation  
 
 
Figure 5 : Schéma indiquant la comparaison des processus de synthèse et des produits obtenus 
après activation des ciments portland et géopolymères (Nicholson et al., 2005). 
Conclusion  
 Ce chapitre a situé le contexte et montré l‘opportunité de l‘étude qui fait l‘objet de ce mémoire. 
Au regard du rôle que jouent les adjuvants minéraux dans la synthèse et les propriétés des ciments 
Portland, il était important étant donnée la structure complexe des géopolymères, d‘étudier le rôle de 
certains ajouts minéraux dans la matrice géopolymère ainsi que leurs effets sur leurs propriétés 









Clinker (C3S, C2S, C3A, C4AF) 
C-S-H + Ca(OH)2 
- Si – O – Al – O –  
Réseau aluminosilicate tridimensionnel 




CHAPITRE II : MATERIAUX  UTILISES ET METHODES EXPERIMENTALES 
II-1 Matériaux utilisés 
II-1-1 Scorie Volcanique 
Les scories volcaniques utilisées comme matériaux aluminosilicate dans ce travail ont été 
récoltées dans l‘arrondissement de Galim, Département du Bamboutos, Région de l‘Ouest (Cameroun). 
Le gisement se situe à 1143 mètres d‘altitude et a pour coordonnées géographiques 5° 40‘05‘ latitude 
Nord et 10°23‘10‘ longitude Est. Le matériau volcanique  prélevé a été dénommé ZG et a déjà  été 
caractérisé et utilisé par Tchakouté et al (2012, 2013a,  2013b, 2013c). 
II-1-2 Bauxite  
La bauxite utilisée comme ajout minéral dans ce travail est extraite dans le gisement du plateau 
bauxitique de Haléo-Danielle secteur Tchabal-Haléo à Minim-Martap et est  situé entre 12°58,027-
12°58,827‘ longitude Est et 6°53,358 – 6°54,358‘  latitude Nord.  
II-1-3 Coquille d’Huitre 
Les  coquilles  d‘huître  ont  été  prélevées  à  Mouanko  (Département  de  la  Sanaga Maritime, 
Région du Littoral, Cameroun), localité située à 100 km environ de la ville de Douala et ayant pour 
coordonnées géographiques 10°E et 3°30‘N. A Mouanko, les huîtres sont pêchées pour la consommation 
de leur chair et les coquilles collectées par dizaines de tonnes étaient déversées dans les eaux de la 
Sanaga, étalées sur les surfaces vaseuses des zones   d‘habitation,   des   pistes   ou   tout   simplement   
déversées   dans   des   décharges. Aujourd‘hui, elles commencent à être valorisées pour la formulation de 
provende pour la volaille,  comme  matériaux  de  construction  ou  timidement  comme  matière  
première industrielle. 
II-2 Mise en forme des matières premières   
II-2-1- Scorie volcanique, bauxite et coquilles d’huitre 
Les scories volcaniques et la bauxite une fois récoltées sont séchées à 105°C dans une étuve 
(Heraeus, type VT 5042 EK ; annexe 1) jusqu‘à poids constant, puis  pulvérisées dans un broyeur à boulet  
pendant au moins 6 heures. Les poudres obtenues sont tamisées jusqu‘à passage intégral à travers un 
tamis d‘ouverture de maille 80 µm. Les particules fines obtenues sont  conservées  dans  un  récipient 
étanche, à l‘abri de toute contamination.   
Les coquilles d‘huitres sont d‘abord calcinées à 500°C pendant 2 heures dans un four électrique 
programmable (Nabertherm, Mod. LH 60/14 ; annexe 1) selon une vitesse de chauffe de 5°C/min. Le 




produit de la calcination est pulvérisé dans un broyeur à boulets pendants au moins 3h et la poudre 
obtenue est tamisée jusqu‘à passage intégral à travers un tamis d‘ouverture de maille 80 µm. Les 
particules fines obtenues sont conservées dans  un récipient  étanche, à l‘abri de toute contamination.  
Ces essais ont été effectués dans le Laboratoire de Physico-chimie des Matériaux Minéraux de la 
Faculté des Sciences de l‘Université de Yaoundé I (Cameroun). 
II-2-2- Solution alcaline 
La  solution alcaline consiste en un mélange de solution aqueuse  de sodium hydroxyde et de 
sodium silicate. La solution de sodium hydroxyde de molarité 12 M est obtenue par dissolution dans l‘eau 
distillée de paillettes de soude caustique ayant une pureté de 99 %.  Le sodium silicate a une composition 
massique de 28,7 % SiO2, 8,9 % Na2O et 62,4 % H2O et une masse volumique de 1,364 g/cm
3
. La 
solution de sodium silicate et de sodium hydroxyde sont mélangées dans le rapport molaire SiO2/Na2O 
(Ms) égale à 0,7. La concentration de la solution de soude (12 M) et le rapport molaire SiO2/Na2O (Ms= 
0,7) ont été choisis conformément aux résultats des travaux antérieure (Hardjito et al., 2004; Allahverdi et 
al., 2008 ;Al Bakri et al., 2011) qui stipulent que les géopolymères obtenus dans ces conditions donnent 
des mesures de résistances à la compression  élevées. La solution ainsi préparée est placée dans des seaux 
en polyéthylène et ce récipient est hermétiquement fermé pendant au moins 24 heures avant son 
utilisation pour permettre une dépolymérisation de la solution de sodium silicate.  
II-3 Formulation des pâtes pour ciments géopolymères  
Les formulations solides  sont obtenues par ajouts aux scories volcaniques des quantités précises 
de poudre de bauxite et/ou de coquille d‘huitre (tableaux II). La pâte géopolymère est obtenue par ajout à 
ces mélanges  solides, la solution alcaline dans un rapport massique constant liquide/solide (L/S) de 0,40 
et eau/solide (E/C) de 0,20, les rapports molaires  SiO2/Al2O3 , SiO2/Na2O, Na2O/Al2O3  et H2O/ Na2O  
dans les géopolymères ainsi élaborés sont donnés dans le tableau III. Les mélanges sont effectués dans un 
malaxeur (M & O, modèle N50- G ; annexe 1) pendant 5 min. Une partie de la pâte fraîche obtenue est 
utilisée pour la détermination du temps de début de prise et l‘autre coulée dans des moules cylindrique en 
PVC pour les mesures du retrait linéaire et de la résistance à la compression (diamètre = 30 mm, hauteur 
= 60 mm)  et pour la microscopie électronique à balayage (MEB) (diamètre= 10 mm, hauteur 20mm). Les 
éprouvettes  obtenues sont vibrées sur une table vibrante (M&O, type 202, N° 106 ; annexes 1) pendant 3 
min, afin d‘éliminer les bulles d‘air piégées pendant le coulage. Les éprouvettes obtenues sont couvertes 
avec un fin film de polyéthylène puis laissées à la température ambiante du laboratoire (24 ± 3 °C).  Le 
démoulage se fait 24 heures après le coulage. Les mesures mécaniques seront effectuées sur les 




éprouvettes cylindriques âgées de 28
  
jours suivant la norme EN 196 1. La figure 6  récapitule le protocole 
expérimental. 
Tableau II: Composition massique des  formulations solides et rapport molaire des oxydes 
 
Tableau III: Rapport molaire des oxydes dans les pâtes de géopolymères élaborés 









SiO2 / Al2O3 CaO/ SiO2 
ZG 100 0 - 4 ,56 0,2 
ZGB10 90 10 - 3,22 0,2 
ZGB20 80 20 - 2,37 0,2 
ZGB30 70 30 - 1,76 0,2 
 
ZG 100 - 0 4 ,56 0,2 
ZGC10 90 - 10 4 ,56 0,42 
ZGC20 80 - 20 4 ,56 0,69 
ZGC30 70 - 30 4,56 1,03 
 
ZG 100 0 0 4 ,56 0,2 
ZGB10C5 85 10 5 3,17 0,32 
ZGB20C10 70 20 10 2 ,21 1,06 
ZGB20C20 60 20 20 2,04 0,70 
Rapport molaire 
Formulations SiO2/Al2O3 SiO2/Na2O Na2O/Al2O3   H2O/ Na2O CaO/ SiO2 
GP-ZG 5,45 3,66 1,49 5,03 0,17 
GP-ZGB10 3,93 3,43 1,15 5,13 0,17 
GP-ZGB20 2,95 3,18 0,93 5,20 0,17 
GP-ZGB30 2,25 2,91 0,77 5,30 0,17 
      
GP-ZG 5,45 3,66 1,49 5,03 0,17 
GP-ZGC10 5,56 3,41 1,63 5,10 0,32 
GP-ZGC20 5,69 3,14 1,81 5,17 0,55 
GP-ZGC30 5,83 2,86 2,04 5,24 0,80 
      
GP-ZG 5,45 3,66 1,49 5,03 0,17 
GP-ZGB10C5 3,90 3,29 1,19 5,17 0,26 
GP-ZGB20C10 2,83 2,89 0,98 5,27 0,37 
GP-ZGB20C20 2,70 2,60 1,04 5,34 0,63 























Figure 6: Protocole expérimental d’élaboration et de caractérisation des matériaux étudiés 
II-4 Caractérisation des matières premières et des géopolymères élaborés 
II-4-1 Analyse granulométrique et surface spécifique 
La distribution de la taille des particules de scories volcaniques a été déterminée par 
granulométrie laser. La poudre à analyser est mise en suspension dans l‘eau contenant un défloculant 
(l‘hexamétaphosphate de sodium à raison de 1g/L d‘eau). La suspension obtenue est préalablement 
soumise pendant 5 minutes aux ultrasons (désagglomération) puis placée dans la cuve d‘analyse du 
granulomètre contenant déjà de l‘eau. L'essai consiste à envoyer le rayon laser (He-Ne) à travers les 
particules de matériau dispersé.  Chaque particule va diffracter le rayon selon un angle qui dépend de son 
propre diamètre (grosseur de la particule). Les grosses particules  diffractent  la  lumière  selon un angle  
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faible,  tandis  que  les  petites particules diffractent le rayon selon un angle plus grand.  Les particules 
diffusent le faisceau incident et les lentilles de Fourier permettent la focalisation vers un même  point du 
pan de détection du faisceau diffusé.  La distribution granulométrique de  ZG a été déterminée à l‘aide 
d‘un granulomètre du type Sympatet équipé d‘un système optique Helos et du logiciel Windox pour le 
traitement informatique des résultats. Cette analyse a été réalisée dans le Laboratoire Environnement et 
Minéralurgie de l‘Université de Lorraine (France). 
 La mesure de la surface spécifique de la poudre de scorie volcanique permet la détermination 
de l‘aire de la totalité de la surface des particules y compris celle des pores ouverts accessibles aux 
molécules de gaz extérieur. Elle est basée sur la mesure de la quantité de gaz adsorbé (azote) par un 
échantillon de poudre.  A partir de la quantité d‘adsorbat, de la dimension des molécules adsorbées et de 
leurs possibilités  d‘arrangement,  la  surface  du   solide  responsable  de  l‘adsorption  est  évaluée  en 
utilisant le modèle de calcul dit de BET  (Brunauer,  Emmett  et  Teller).  La  méthode BET nécessite  un  
prétraitement des échantillons  (dégazage et déshydratation entre 150 °C et 300 °C) afin d‘évacuer toutes 
les molécules préalablement adsorbées par le solide. L‘appareil utilisé est de type Micromeritics Flow 
Sorb ASAP 202. Cette analyse a été réalisée dans le Laboratoire Environnement et Minéralurgie de 
l‘Université de Lorraine (France). 
II-4-2- Analyses Chimiques 
Les analyses chimiques de  scories volcaniques (ZG), Bauxite (BX) et Coquilles d‘huitres (CH) 
sont effectuées dans le but de déterminer les pourcentages massiques des différents éléments chimiques, 
dosés sous forme de leurs oxydes les plus stables dans ces matériaux.  Elles ont deux intérêts : qualitatif 
car elle nous donne la nature des différentes espèces chimiques se trouvant dans le matériau et quantitatif 
car elle permet la détermination du titre des éléments majeurs. Ces analyses sont effectuées par fusion de 
la poudre de matériau avec le métaborate de lithium (LiBO2) suivi de la dissolution dans l‘acide nitrique.  
Les éléments mis en solution sont dosés par ICP-AES (Inductive Coupled Plasma- Atomic Emission 
Spectrometry) pour les éléments majeurs. Cette technique utilise une source d‘argon partiellement ionisée 
à  très  haute  température (4500  à  6000  K) comme moyen d‘excitation.  Les éléments à doser peuvent 
être introduits à partir de solutions ou de suspensions de particules fines (< 1µm). Ces analyses ont été 
effectuées dans le Laboratoire d‘analyses des matériaux de Demo-Center de l‘Université de Modéna e 
Reggio Emilia (Italie). 
 





II-4-3-1- Diffraction des rayons X 
Elle est une technique d‘analyse fondée sur la diffraction des rayons X (DRX) par la matière. 
Lorsque la longueur d‘onde λ d‘un rayonnement incident est du même ordre de grandeur que les 
distances inter-réticulaires (dhkl) d‘un cristal ou d‘une poudre, il y a interaction rayonnement-matière 
suivant la relation de Bragg (nλ = 2dhklsinθ). Les diffractogrammes de poudres des matières premières et 
des géopolymères ont été obtenus  sur un appareil de marque  Bruker D8 advance diffractometer, opérant 
par réflexion du rayonnement kα1 du cobalt (λ = 1,7902 Å). Le domaine angulaire balayé est compris 
entre 3 et 64°. Les phases cristallines présentent dans les matériaux sont identifiées par comparaison avec 
les fiches  standards PDF  (Powder  Diffraction Files) de l‘ICDD (International Centre for Diffraction 
Data).  
Ces analyses ont été réalisées au Laboratoire  Environnement  et  Minéralurgie  (LEM,  UMR  
7569,  CNRS) de l‘Université  de Lorraine Nancy-France. 
II-4-3- 2- Analyses thermiques  
L‘analyse calorimétrie différentielle à balayage (DSC), couplée à l‘analyse thermogravimétrique 
(ATG), met en évidence les changements d‘états physicochimiques des composés soumis à des variations 
de température. Ces changements se manifestent par des phénomènes exothermiques ou endothermiques. 
L‘analyse  calorimétrie différentielle à balayage mesure l‘évolution de la différence de température et 
d‘énergie entre l‘échantillon et un corps témoin inerte, indiquant ainsi les différents phénomènes 
thermiques. L‘analyse   thermogravimétrique, mesure  la diminution de masse en  fonction  de  la  
température et renseigne sur les différentes réactions thermiques qui ont lieu dans le matériau initial. Ces 
analyses effectuées sur les poudres de BX et CH ont été réalisées sur un appareil de marque NETZSCH 
STA 429 (CD) et dont le  four  de  type  SiC est équipé de la tête ATG/DSC constituée de  Pt/Rh, qui 
permet d‘atteindre une température  maximale  de  1400°C avec une vitesse de chauffe de 20°C/min.  
Ces analyses ont été effectuées dans le Laboratoire d‘analyses des matériaux de Demo-Center de 
l‘Université de Modéna e Reggio Emilia (Italie). 
II-4-4- Spectroscopie Infrarouge à transformé de Fourier 
 La spectroscopie infrarouge est basée sur le phénomène d‘absorption qui se produit lorsqu‘un  
rayonnement infrarouge traverse le  matériau  à  étudier. Le rayonnement est alors absorbé sélectivement, 
en fonction des vibrations excitées dans l‘échantillon. En effet, chaque molécule ou groupement 




constituant le  matériau possèdent des niveaux de vibrations correspondant à des énergies précises. 
Lorsque la molécule est excitée à son énergie de vibration propre, elle absorbe l‘énergie  incidente, 
permettant ainsi l‘étude des différentes liaisons  présentes dans le matériau. Les matériaux géopolymères 
sont principalement composés de silicium, d‘aluminium et de cation alcalin (noté M). La présence de ces 
trois éléments va induire un grand nombre de liaisons possibles (Si-O-Si, Si-O-Al, Si-O, Si-O-M, O-Si-
O), possédant chacune différents modes vibrationnels. Dans le cas des géopolymères, les modes de 
vibration les plus détectables sont l‘élongation symétrique et asymétrique (symmetric and asymmetric 
stretching) et la vibration angulaire dans le plan (bending). La Figure 7 présente ces différents modes de 




Figure 7 : Représentation des trois modes de vibration de la liaison Si-O-Si : (a) en élongation 
symétrique, (b) en élongation asymétrique et (c) en vibration angulaire dans le plan (prud’homme, 
2011). 
Pour notre étude  environ 1 mg de poudre de matériaux à analyser (ZG, BX, CH, et géopolymères 
obtenus) est déposé à la surface d‘un cristal ATR (Attenuated Total Reflexion) diamant. Après avoir 
rabattu la manivelle pour recouvrir l‘échantillon, l‘enregistrement du spectre est directement réalisé. 
Cette étude est réalisée sur un spectrophotomètre IR Alpha-p de marque Bruker en mode absorbance pour 
un balayage dont le nombre d‘onde varie entre 4000 et 400 cm-1. Elle a été effectuée dans le Laboratoire 
de Chimie Analytique de la Faculté des Sciences de l‘Université de Yaoundé I. 
II-4-5- Microscopie électronique à balayage  
La morphologie des échantillons a été observée à l‘aide d‘un microscope électronique à balayage 
de type JEOL JSM 6380 LV.  Les éprouvettes cylindriques (10 mm de diamètre, 20 mm de hauteur) de 
ciment géopolymère sont métallisées au carbone avant leur introduction dans la chambre d‘analyse. Cette 
métallisation permet d‘éviter une accumulation de charges importante à la surface de nos échantillons 
(qui est un isolant) et réduit la profondeur de pénétration du faisceau améliorant ainsi la qualité de 
l‘image. Une fois l‘échantillon placé dans l‘enceinte, le vide secondaire est réalisé puis le balayage par un 
faisceau d‘électrons est effectué. L‘interaction électrons-matière provoque différentes réactions 
(diffraction, diffusion et émission d‘électrons secondaire).  L‘obtention d‘images s‘effectue par la 
collecte des électrons secondaires ou rétro diffusés, émis par la surface du matériau.  




Cette analyse a été réalisée dans le Laboratoire de Matériaux et Durabilité de Construction de 
l‘institut national de sciences appliquées de Toulouse (France) 
II-4-6 Temps de début de prise 
L‘essai du temps de début de prise est réalisé suivant la norme EN 196 3 grâce à l‘appareil de 
Vicat qui est  composé d‘un  moule  tronconique  (h=40 mm d1= 70 mm et d2= 80 mm) et d‘une tige 
coulissante de masse 300g avec à son extrémité une aiguille de diamètre Φ= 1.13 mm. Cet essai est 
réalisé dans une salle climatisé dont la température est maintenue à 24° ± 3 ºC. L‘essai  consiste à laisser 
tomber toutes les 15 min l‘aiguille fixé à la partie mobile de l‘appareil de Vicat dans la pâte de ciment. Le 
temps de début de prise est enregistré lorsque l‘aiguille s‘enfonce et s‘arrête à une distance d= 4 ± 1 mm 
de la plaque de base plane.  
 II-4-7 Retrait Linéaire 
Les mesures du retrait linéaire (RL) sont effectuées à l‘aide d‘un pied à coulisse sur les éprouvettes 
géopolymères cylindriques maintenues à la température ambiante du laboratoire (24 ± 3 ºC). Pour chaque 








  et 28
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 jour.  En 
désignant par Lo la longueur de l‘éprouvette au démoulage et L celle à une date déterminée, le retrait 
linéaire est donné par la relation (1) : 
                             
    
  
                    
  II-4-8 Résistance à la Compression 
La résistance à la compression (δ) est mesurée suivant la norme EN 196 1 et effectuée sur les 
éprouvettes géopolymère âgées de 28 jours et maintenues dans l‘atmosphère ambiante du laboratoire. 
L‘essai consiste à placer l‘éprouvette sur le plateau d‘une presse électro-hydraulique (M &O, type 11.50, 
N° 21), puis est soumise à une charge continue et progressive à la vitesse moyenne de  3 mm/min jusqu‘à 
l‘écrasement. Les surfaces des échantillons ont été polies de façon à être parallèles, pour éviter les 
charges non uniformes. La résistance à la compression est le quotient de la charge maximale supportée 
par l‘éprouvette au cours de l‘essai par sa section initiale. Pour chaque formulation, la résistance obtenue 
est la moyenne des essais effectués sur cinq éprouvettes. En désignant par D  le diamètre (mesuré avec le 
pied à coulisse) de l‘éprouvette cylindrique et par F la charge maximale qu‘elle supporte jusqu‘à la 
rupture,  δ est calculée d‘après la relation  (2) :  
     
      
   
         F: en KN; 
D : en m; 
δ : en MPa 
 




CHAPITRE III : RESULTATS ET DISCUSSION 
 
III-1 Caractérisation des matières premières  
III-1-1 Analyse granulométrique et surface spécifique des particules de ZG 
Le traitement informatique des résultats a permis d‘obtenir la répartition des particules de scories 
volcaniques en fonction de leurs volumes occupés.  Le logiciel assimile les grains à des sphères dont les 
valeurs des diamètres sont portées en abscisse.  Les courbes obtenues (Figure 8) présentent 
respectivement les volumes occupés par chaque classe de particules (courbe A) et les volumes cumulés 
(courbe B) de scories volcaniques (ZG).  A l‘aide de la courbe B, nous avons évalué  le diamètre  
maximum correspondant à 10 % (d10), 50 % (d50) et 90 % (d90) du volume cumulé des particules. Les 
résultats obtenus sont consignés dans le tableau IV. 
La courbe représentant les valeurs du volume occupé par chaque particule (courbe A)  présentent 
une distribution bimodale dont la moins dominante est comprise dans l‘intervalle 0,23-2 µm avec la 
majorité des particules qui ont un diamètre approximatif  de 1,5 µm. La seconde population plus 
dominante est celle où les particules sont comprises entre 2-80 µm et dont la majorité des particules ont 
un diamètre approximatif  de 32 µm.  La distribution granulométrique  d‘un  matériau est une propriété 
physique très importante car elle a un impact sur la réactivité du matériau et du produit obtenu après le 
processus de géopolymérisation, ainsi plus les particules d‘un matériau sont fines, plus la réactivité de ce 
matériau est élevée (Diaz et al., 2010).  
 
Figure 8: Distribution granulométrique des particules de scories volcaniques ZG 




Tableau IV : caractéristiques granulométriques de ZG 
Matériau D10 (µm) D50 (µm) D90 (µm) 
ZG 1,11 10,68 38,60 
La surface spécifique des scories volcaniques a été déterminée par la méthode BET et la valeur 
obtenue est égale à 15,7 m
2
/g. La surface spécifique et la taille des particules d‘un matériau sont des 
grandeurs qui définissent sa réactivité, ainsi elles auront un impact très important au cours de la 
géopolymérisation.  En effet, la réaction de géopolymérisation commence à l‘interface particule-liquide 
(Diaz et al., 2010). Ainsi, plus la taille des particules est petite et la surface spécifique est élevée, plus le 
matériau est susceptible de réagir en présence de la solution alcaline (Weng et al., 2005).   
            III-1 -2 Analyses chimiques   
Les résultats des analyses chimiques, exprimés en pourcentages massiques d‘oxydes des 
matériaux ZG, BX et CH sont consignés dans le tableau V. Pour ce qui est du matériau ZG, les  oxydes 
majoritaires sont la silice (41,36%) et l‘alumine (15,41%) avec un rapport molaire SiO2/Al2O3 égal à 
4,56, ce qui constitue les éléments de base pour la géopolymérisation. Il apparaît aussi accessoirement 
trois oxydes secondaires titrant à plus de 6%, ce sont : Fe2O3 (12,88%), CaO (7,88%), MgO (6,45%). Des 
études récentes ont montré que la présence d‘oxydes de fer à hauteur de 10% de la masse du matériau de 
base, est favorable au processus de géopolymérisation, et qu‘au-delà il devient défavorable (Davidovits, 
2008 ; Gomes et al., 2010 ; A. Kumar et S. Kumar, 2013). Les matériaux BX et CH contiennent 
respectivement comme oxydes majoritaires l‘alumine (58,10%) et l‘oxyde de calcium (74,73%), ce qui 
justifie leur choix comme source d‘alumine et d‘oxyde de calcium. La bauxite contient comme oxyde 
secondaire l‘oxyde de fer (5,54%).  
La présence de la matière organique dans le matériau ZG est caractérisée par une valeur assez 
importante de la perte au feu (9,31%) (ZG). Pour le matériau CH, compte tenu du titre important d‘oxyde 
de calcium, la perte de masse élevée peut être en relation avec la présence de minéraux carbonatés. Enfin 








Tableau V: Composition chimique des matériaux ZG, CH et BX 
 
 
III-1 -3 Analyses minéralogiques  
     III-1-3-1 Analyses par diffraction de rayons X  
            La nature des phases cristallines présentes dans les scories volcaniques (ZG), la bauxite (BX) et la 
coquille d‘huitre a été déterminée par diffraction de Rayons X (DRX) sur poudres désorientées. 
Le diffractogramme de ZG (Figure 9) permet de mettre en évidence les phases cristallines 
suivantes : 
- Diopside (CaO.MgO.2SiO2) raies à 2,99Å ;  2,52Å ; 2,95Å ; 3,34Å ; 3,64 Å ; 3,21 Å, 4,43 
Å ; 2,55Å ; 2,30Å ; 2,28Å ; 2,23Å ; 2,13Å ; 2,21Å ; 1,98Å ; 1,84Å ; 1,82Å ; 1,75 Å  (Fiche 
J.C.P.D.S : 11-654) ; 
- Maghémite (γ-Fe2O3) raies à 2,52 Å ; 2,95 Å ; 3,50 Å ; 3,21 Å ; 3,76 Å ; 4,87 Å ; 2,45Å ; 










SiO2 41,36 0,30 1 
Al2O3 15,41 0,19 58,10 
Fe2O3 12,88 0,10 5,54 
TiO2 3,04 - 2,40 
MnO 0,2 - - 
MgO 6,45 - - 
CaO 7,88 74,73 0,08 
K2O 0,90 - - 
Na2O 2,22 0,57 - 
SO3 - 0,11 0,07 































PF 9,31 23,23 31,67 
Total  100.16 100,01 98,77 




- Hématite (α-Fe2O3) raies à 3,64 Å ; 2,69 Å ; 2,52 Å ; 2,28Å ; 2,23 Å ; 1,83 Å ; 2,21Å et 1,82 
Å (Fiche J.C.P.D.S : 13-534) ; 
- Néphéline (Na2O.Al2O3.2SiO2 ½ H2O) raies à 2,95 Å ; 4 ,04 Å ; 3,19 Å ; 2,84 Å ; 2,52 Å ; 
2,47 Å ; 4,68 Å ; 3,64 Å ; 3,21 Å ; 2,30 Å ; 2,28 Å ; 2,23 Å ; 2,13 Å ; 2,03 Å ; 1,98 Å ; 
1,84Å et 1,75 Å  (Fiche J.C.P.D.S : 10-459) ; 
- Anorthoclase (1/2 (Na, K)2 O Al2O3 6SiO2) raies à 3,24 Å; 6,42 Å; 3,90 Å; 3,76 ; 3,21 Å 
2,99 Å ; 2,28 Å ; 2,23 Å ; 2,13 Å ; 2,03 Å ; 2,95 Å ; 2,78 Å ; 1,75 Å ;  2,30 Å ; 1,75 Å ;  3,63 
Å ; 2,54 Å; 2,17 Å ; 1,92 Å et 1,84 Å  (Fiche J.C.P.D.S : 9-478) ; 
- Muscovite (KAl2Si3AlO10(OH)2) raies à 10,03 Å ; 3,34 Å ; 2,55 Å ; 5,12 Å ; 4,43 Å ; 3,90 ; 
3,76 Å ; 3,50 Å ; 3,21 Å ; 2,99 Å ; 2,84 Å ; 2,78 Å ; 2,55 Å ; 2,52 Å ; 2,47 Å ; 1,98 Å et 1,75 












Figure 9: Diffractogramme de rayons X de scories volcaniques ZG. 
           Le diffractogramme de ZG nous permet aussi de voir la nature semi-cristalline du matériau. En 
effet, en plus des phases cristallines l‘on note aussi la présence d‘un dôme qui s‘étend entre 20 et 40° 
(2θ). Ce dôme exprime l‘existence d‘une phase amorphe dans ce matériau (Maragkos et al., 2009 ; 
Tchakouté et al., 2012, 2013c).    
Le diffractogramme de rayons X de BX (Figure 10) permet de mettre en évidence la présence des 


















- Gibbsite (Al(OH)3) sous forme d’hydrargillite ½(Al2O3.3H2O) avec des raies à 4,89 Å ;4,40 
Å; 3,20 Å ;3,34 Å ;3,13 Å ;2,46 Å ; Å ;2,43 Å ;2,39 Å ;2,30 Å ;2,25 Å ;2,17 Å ;2,06 Å ;2,00 
Å ;1,92 Å ;1,81 Å ; 1,75 Å ;1,69 Å ;1,67 Å ;1,61 Å ;1,59 ;1,46 Å ;1,45 Å ;1,42 Å ;1,41 
Å ;1,39 Å et 1,36 Å  (Fiche J.C.P.D.S. 7-324) ; 
- Corindon (α-Al2O3) raies à 2,39 Å ; 2,17 Å ; 2,05 Å ; 1,75 Å ; 1,60 Å ; 1,41 Å et 1,38 Å 
(Fiche J.C.P.D.S. 10-173) ; 
- Boehmite α-2(AlO.OH)) raies à 3,13 Å ; 2,31 Å; 2,00 Å ; 1,75 Å ; 1,67 Å  ; 1,45 Å ; 1,42 Å ; 
1,41 Å ; 1,39 Å et 1,36 Å (Fiche J.C.P.D.S. 5-190) ; 
- Magnétite (Fe3O4) raies à 4,89 Å ; 2,43 Å ; 2,17 Å ; 1,69 Å ; 1,60 Å ; 1,46 Å (Fiche 
J.C.P.D.S. 11-614). 
- Goethite (FeO(OH)) raies à 2,72 Å ; 2,46 Å; 2,43 Å; 2,17 Å; 1,69 Å; 1,59 Å (Fiche 
J.C.P.D.S. 17-536) ;  
- Anatase (TiO2) raies à 2,43 Å ; 2,39 Å ; 2,31 Å ; 1,92 Å ; 1,69 Å ; 1,46 Å ; 1,45 Å et 1,36 Å 









Figure 10: Diffractogramme de rayons X de la bauxite (BX) 
Le diffractogramme de rayons X de CH (Figure 11) montre qu‘il n‘est constitué que de : 
- Calcite (CaCO3) raies à 3,89 Å ; 3,05 Å ; 2,87 Å ; 2,50 Å ; 2,29 Å ; 2,10 Å ; 1,92 Å ; 1,88 Å ; 
1,61 Å ; 1,60 Å ; 1,53 Å ; 1,49 Å ; 1,43 Å ; 1,42 Å et 1,37 Å (Fiche J.C.P.D.S. 5-586). Ceci 



















D‘après la littérature la calcite et l‘aragonite sont les minéraux les plus répandus dans les coquilles 
des mollusques, d‘escargots, œufs et des huitres (Lee et al., 2008 ; Li et al., 2012). Dans notre cas, 
la coquille d‘huitre a été initialement traitée à 500°C. La température de transition 
aragonite↔calcite étant de 300-450°C (Balmain, 1999 ; Li et al., 2012), la forme du polymorphe 










Figure 11: Diffractogramme de rayons X de la coquille d’huitre (CH) 
     III-1-3-2 Analyses thermiques  
 Bauxite  
La figure 12  présente les courbes d‘analyses thermiques de la bauxite (BX). Le thermogramme de DSC 
de BX montre quatre phénomènes thermiques qui sont : 
- Un pic endothermique dont le maximum est à 90°C et qui correspond au départ de l‘eau libre 
contenue dans le matériau BX ; 
- Un important pic endothermique dont le maximum se situe autour de 350°C, et qui correspond 
à la déshydroxylation de la gibbsite (Kloprogge et al., 2002) suivant l‘équation III-1 : 
 
 
- Conformément à l‘étude menée par Tchamba et al. (2008), le léger crochet endothermique 
observé à 380°C correspondrait au deuxième stade de la déshydroxylation de la gibbsite en 
boehmite. Notons par ailleurs que cette déshydroxylation se termine avant 400°C comme l‘a 














2 Al(OH)3      
  350°C        Al2O3 + 3H2O    (III-1) 




température de déshydroxylation de la gibbsite se situe autour de 300-310°C mais pour des 
gibbsites bien cristallisées cet intervalle se situe à 350°-380°C. Ainsi la gibbsite contenue dans 
notre matériau est bien cristallisée. 
- Un pic endothermique autour de 520°C qui correspond à la déshydroxylation de la boehmite 
(Kloprogge et al., 2002 ; Tchamba et al., 2008 ; Yusiharni et Gilkes, 2012) suivant l‘équation 
III-2 : 
 
La courbe thermogravimétrique de BX présente deux accidents thermiques : 
- Le premier débute autour de 200°C, le maximum se situe à 350°C et se termine à 380°C. Le 
phénomène révélé correspond à la déshydroxylation de la gibbsite en boehmite (Tchamba et 
al., 2008 ; Yusiharni et Gilkes, 2012). Cet accident s‘accompagne d‘une perte de masse 
d‘environ 27% ; 
- Le deuxième accident, très faible se situe à 520°C comme dans la courbe de DSC. Il 


















α-2 Al(O.OH)                  
520°C   
        Al2O3 +  H2O     (III-2) 




 Coquille d’huitre  
La figure 13 présente les courbes de DSC et d‘ATG de la coquille d‘huitre (CH). Le 
thermogramme de DSC  présente quatre accidents thermiques: 
- Un pic endothermique dont le maximum est à 150°C et qui correspondrait au départ de l‘eau 
libre ; 
- Un pic exothermique à 260°C qui peut correspondre à la combustion de la matière organique ; 
- Un faible pic endothermique à 430°C qui correspondrait à la transformation de l‘aragonite en 
calcite (Li et al., 2012) ; ce qui précède 
- Un pic endothermique dont le maximum se situe autour  de 830°C correspondant à la 
décomposition de la calcite (Lee et al., 2008) suivant l‘équation (III-3) : 
 
 
Le thermogramme d‘ATG de CH présente  une importante perte de masse (environ 43%) qui débute 
autour de 625°C et se termine à 850°C. Elle correspond à la décomposition de la calcite en oxyde de 










Figure 13: Thermogramme de DSC et d’ATG de la coquille d’huitre (CH) 
Les informations obtenues sur les thermogrammes de DSC et ATG corroborent bien certaines 
obtenues sur les diffractogrammes de rayons X de la bauxite et de la coquille d‘huitre. 
          CaCO3        
           830°C           CaO + CO2    (III-3) 




III-1-4 Spectrométrie infrarouge à Transformée de Fourier 
Le spectre infrarouge à Transformée de Fourier des scories volcaniques (Figure 14) presente 
quatre domaines de fréquence d‘absorption. 
- Dans le premier domaine on observe la bande à 3450 cm-1 qui correspond aux vibrations de la 
liaison O-H de la molécule d‘eau (Allahverdi et al., 2011 ; Tchakouté et al., 2012) ;  
- Le deuxième domaine montre des bandes d‘absorption autour de 1541-1642 cm-1  attribuées 
aux vibrations de déformation des liaisons de valences H-O-H des molécules d‘eau  
(Tchakouté et al., 2012) ; 
- Le troisième domaine présente une large bande d‘absorption à 1005 cm-1  qui exprime la 
vibration d‘élongation asymétrique des liaisons Si-O-Si ou Si-O-Al (Allahverdi et al., 2011 ). 
On note aussi des bandes d‘absorption à 915 et 736 cm-1 qui traduisent respectivement les 
vibrations d‘élongation de liaisons Al-OH et  Al-O où Al est en coordination VI (Yunsheng et 
al., 2010) ;  
- Enfin, les bandes d‘absorptions à 510 et 452 cm-1 indiquent respectivement la vibration de 
déformation dans le plan des liaisons de valences Si-O-Si et O-Si-O du tétraèdre SiO4 










Figure 14: Spectre IR des scories volcaniques (ZG). 
La figure 15 présente respectivement les spectres infrarouges de la bauxite (BX) et de la coquille 
d‘huitre (CH). Il ressort de cette figure que le spectre IR de la bauxite est subdivisé en trois domaines 
d‘absorption : 




- Le premier domaine constitué de quatre bandes d‘absorption  à 3617, 3523, 3442 et 3368 cm-1 
sont caractéristiques de la vibration de liaison O-H du groupement hydroxyle de la gibbsite 
(Kloprogge et al., 2002 ; Yusiharni et Gilkes, 2012), minéral de base de la bauxite. Ceci 
confirme les résultats de la DRX et des analyses thermiques ; 
- Le second domaine constitué de trois bandes à 1014, 966 et 913 cm-1. Ces bandes d‘absorption 
correspondent aux différents modes de vibration de déformation de la liaison O-H de la 
molécule d‘eau (Yusiharni et Gilkes, 2012).  
- Le troisième domaine s‘étend entre 731 et 478 cm-1 et est attribué aux vibrations d‘élongation 
des liaisons O-H (Al(VI)-OH) du groupement hydroxyle de la gibbsite (Kloprogge et al., 2002).  
Le spectre IR de la coquille d‘huitre présente : 
- Une bande à 1795 cm-1 qui correspond au mode de vibration de la liaison C=O du groupement 
carbonate CO3
2-  
de CaCO3 (Balmain et al., 1999 ; Lee et al., 2008 ; Li et al., 2012) ; 
- Les bandes d‘absorption à 1394, 872, et 712 cm-1 sont respectivement caractéristiques aux 
modes de vibration d‘élongation asymétrique des liaisons O-C-O et de déformation dans le 
plan et hors du plan des liaisons de valences O-C-O du groupement CO3
2- 
(Balmain et al ., 
1999 ; Lee et al., 2008 ; Li et al., 2012).  La bande à 712 cm
-1
 qui apparait en singulet est 
caractéristique de la calcite (Balmain et al., 1999 ; Lee et al., 2008), ce qui est en  accord avec 
























Figure 15: Spectre IR de la bauxite (BX) et de la coquille d’huitre (CH) 
 Il ressort de tout ce qui précède que les adjuvants utilisés sont riches en CaO (CH) et Al2O3 (BX). 
La coquille d‘huitre est essentiellement constituée de la calcite. La bauxite est bien cristallisée et 
constituée majoritairement de la gibbsite. Les scories volcaniques quant à eux sont riches en SiO2 et 
Al2O3 et sont effectivement des aluminosilicates, et peuvent donc être utilisées comme matières 
premières pour la géopolymérisation. 
III-2 Caractérisation des Géopolymères Synthétisés 
III-2-1 Aspect des éprouvettes de ciments géopolymères élaborés et contrôle de l’efflorescence 
La figure 16 présente les spécimens de géopolymères élaborés et maintenus à la température 
ambiante du laboratoire pendant plus de 90 jours. L‘on observe à la surface de certains spécimens de 
géopolymères une couche blanchâtre et sur d‘autres quasiment rien. Cette couche blanche est 
caractéristique de l‘efflorescence. L'efflorescence est un dépôt de sels solubles qui apparaît généralement 
comme une poudre cristalline blanche sur la surface d‘un mur lorsque s'évapore l'eau interne (ASTM C 
1400). Pour les géopolymères, ce phénomène a lieu avec les matériaux ayant un rapport molaire 
Na2O/Al2O3 élevé, et correspond à la réaction entre l‘excès de sodium oxyde n‘ayant pas réagi au cours 
de la géopolymérisation et le CO2 de l‘air (Kani et al., 2012). En effet ces sels n‘ayant pas participé à la 
réaction diffusent à la surface du matériau au cours du séchage à travers les pores laissés par l‘élimination 




de l‘eau. Ainsi les géopolymères obtenus avec un rapport molaire Na2O/Al2O3 voisin de 1 présente très 
faiblement ou pas d‘efflorescence, c‘est le cas des géopolymères obtenus après incorporation de 10% de 
bauxite (Na2O/Al2O3= 1,15) (Figure 16 b). Au contraire ceux ayant 20 et 30% de bauxite (Na2O/Al2O3= 
0,93-0,77)  présentent une légère efflorescence (Figure 16 c et 16 d). Les géopolymères obtenus après 
ajouts de la coquille d‘huitre ont un rapport molaire Na2O/Al2O3  élevé (1,63-2,04), et sont l‘objet 
d‘efflorescence. Il paraît ainsi que lorsque le rapport molaire Na2O/Al2O3 est voisin de 1 et que le degré 








Figure 16: Aspect  des spécimens  des géopolymères de formulations ZGBi  et ZGCi  (a= ZG ;  
b=ZGB10 ; c = ZGB20 ; d= ZGB30 ; e= ZGC10 ; f= ZGC20 ; g= ZGC30). 
III-2-2 Analyses par diffractométrie de rayons X 
Les diffractogrammes de rayons X des formulations sélectionnées sont présentés sur les figures 
17, 18 et 20. 
La figure 17 représente les diffractogrammes de rayons X des géopolymères de formulations 
ZGBi. Ces diffractogrammes montrent la présence de la gibbsite, du corindon et de l‘anatase  provenant 
de la bauxite (BX), ainsi que la présence de certains minéraux initialement présents sur le 
diffractogramme de ZG. L‘on remarque sur ces DRX  que l‘intensité des phases cristallines des minéraux 
qui composent la bauxite augmente avec le pourcentage d‘adjuvant, ce qui traduit l‘augmentation de la 
quantité de particules de poudre de bauxite non dissoutes dans la matrice du géopolymère (He et al., 
2012). La non dissolution ou alors la faible dissolution de ces minéraux résulte de leur nature cristalline 
(très cristallisés), ce qui est en accord avec l‘assertion selon laquelle ce sont les phases amorphes qui 
réagissent au cours de la géopolymérisation (Zhang et al., 2004). Le corindon (α-Al2O3) très cristallisé et 
thermodynamiquement stable se dissout faiblement dans un milieu alcalin même fortement basique 
(15M) (Huang et Han, 2011), tandis que l‘alumine amorphe ou faiblement cristallisé est facilement 
dissous en milieu basique ((Huang et Han, 2011 ; Tchakouté et al 2012). Le gel géopolymère est traduit 




par la présence d‘un dôme situé entre 22 et 45° (2θ) sur le diffractogramme des rayons X du géopolymère 
de formulation ZG (Davidovits, 1991 ; Duxson et al., 2007a ; Guo et al., 2010 ; Tchakouté et al 2012, 
2013c). Ce dôme initialement présent entre 20 et 40° sur le DRX de ZG s‘est légèrement déplacé vers des 
valeurs élevées de 2θ. Ce déplacement traduit la dissolution de la phase amorphe contenu dans les scories 
volcaniques et la formation des phases amorphes du géopolymère (Tchakouté et al 2013a). L‘intensité de 
ce dôme est plus importante sur le DRX du géopolymère de formulation ZG, ce qui montre que la matrice 
du géopolymère obtenu possède une plus grande proportion de phase amorphe. Ceci  pourrait résulter de 
la géosynthèse de certaines phases cristallines telle la Néphéline.  Ce changement n‘est pas assez visible 
sur les DRX des géopolymères de formulations ZGB20 et ZGB30 à cause de la présence des phases 
cristallines de la bauxite qui le  masque. Ces derniers vont ainsi baisser le dégrée de géopolymérisation 













































La figure 18 présente le diffractogramme de rayons X des géopolymère de formulations ZGCi. Ces 
diffractogrammes montrent  la présence de la calcite (provenant exclusivement de la coquille d‘huitre) et 
de tous les minéraux initialement présents sur les diffractogrammes de rayons X de ZG, à l‘exception de 
la néphéline qui a réagi au cours de la géopolymérisation. La présence de la calcite et de certains 
minéraux issus de ZG sur les diffractogrammes des géopolymères de formulations ZGCi   indique que ces 
derniers n‘ont pas réagi au cours de la géopolymérisation. L‘on observe aussi que l‘intensité des pics de 
la calcite augmente avec le pourcentage de poudre de coquilles d‘huitre ajoutée. Ceci corrobore les 
résultats obtenus par Yip et al. (2008a)  qui attribue cette augmentation à la faible dissolution de la calcite 
dans des solutions fortement basiques. Le dôme entre 20-40° (2θ)  initialement présent sur le DRX de ZG 
(Figure 9) s‘est légèrement déplacé vers des valeurs de 2θ élevé (22-45°) sur le DRX du géopolymère de 
formulation ZG. Le déplacement de ce dôme qui exprime la dissolution de la phase amorphe de 
l‘aluminosilicate et la formation du gel géopolymère (Fernandez-Jiménez et Palomo, 2005 ; Panias et 
al., 2007 ; Tchakouté et al., 2012, 2013c). Toutefois la présence et le déplacement de ce dôme  n‘est pas 
identifiable sur le diffractogramme de rayons X des géopolymères de formulations ZGC20 et ZGC30 car il 
serait masqué par les phases cristallines de l‘adjuvant (Yip, 2004). Des études antérieures ont montré que 
l‘activation d‘un d‘aluminosilicate en présence d‘un minéral riche en calcium peut conduire à la 
formation d‘un gel C-S-H (Calcium silicate hydraté), d‘un gel C-A-H (calcium aluminosilicate hydraté) 
d‘un gel aluminosilicate (géopolymère) ou alors la formation simultanée de deux de ces gels. La 
coexistence des gels C-S-H/C-A-H ou C-S-H/géopolymère dépend de la concentration de la solution 
alcaline utilisée (Alonso et Palomo, 2001a, 2001b ; Granizo et al., 2002 ; Buchwald et al., 2005 ; Wang  
et  al., 2005 ; Yip et al., 2004, 2005, 2008a ; Bignozzi et al., 2012). La figure 19 présente un model 
conceptuel présenté par Yip et al (2005) qui décrit les différents produits pouvant résulter de l‘activation 
alcaline d‘un aluminosilicate en présence d‘un minéral riche en calcium. Etant donné qu‘aucune nouvelle 
phase cristalline n‘a été identifiée dans les géopolymères de formulations ZGC20 et ZGC30, le calcium 
dissout aurait : (1) réagi avec le silicate pour former  un gel amorphe C-S-H (Yip et al., 2003) ou le gel  
C-A-S-H (Yip et al., 2008a).ou (2) formé un précipité cristallisé (Ca(OH)2) pouvant réagir avec CO3
2-
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Figure 19: Modèle conceptuel des différents produits issus de l’activation alcaline d’un 
aluminosilicate en présence d’un minéral riche en calcium (Yip et al., 2005). 












La figure 20 présente le diffractogramme  de rayons X  des géopolymères de formulations ZGBiCj  
(i=10, 20 ; j= 5, 10, 20). Il ressort de ces diffractogrammes que les phases minérales issues des scories 
volcaniques, de la bauxite et de la coquille d‘huitre sont toutes présentes, à l‘exception de la néphéline, la 
goethite, la magnétite et la boehmite qui sont dissoutes. L‘intensité des raies des minéraux non dissous 
augmente avec la quantité de bauxite et de coquille d‘huitre ajoutée. L‘on remarque aussi que les 
minéraux non dissous de la bauxite sont majoritaires comparativement à ceux de la coquille d‘huitre. 



















Figure 20: Diffractogramme des géopolymères de formulations ZGBiCj 
III-2-3 Spectrométrie infrarouge à transformé de Fourier  
Les spectres IR de ZG,  BX, CH, des géopolymères de formulations ZGBi (i=0, 20 ; 30), ZGCi (i= 




























Le spectre IR du géopolymère de formulation ZG fait apparaître de larges bandes d‘absorption à 
3426 et 1667 cm
-1
 (Figure 21)  qui correspondent respectivement aux  vibrations d‘élongation de la 
liaison –OH et de déformation des liaisons de valences H-O-H des molécules d‘eau (Rattanasak et 
Chindaprasirt, 2009 ; Ravikumar et Neithalath, 2012). L‘intensité de ces bandes d‘absorption est plus 
importante sur le spectre IR du géopolymère de formulations ZG que sur celui des scories volcaniques 
(ZG), ce qui indique que les géopolymères ont une plus grande quantité d‘eau dans leur structure (Panias 
et al., 2007 ; Tchakouté et al., 2012). Les bandes d‘absorption à 3450-3426 cm-1 (Figure 21) présentes 
respectivement sur les spectres IR de ZG  et du géopolymère de formulation ZG  ne sont pas clairement 
identifiables sur les spectres IR des géopolymères de formulations ZGB20 et ZGB30. En effet elles auraient 
été masquées par les quatre bandes d‘absorption situées entre 3617 et 3357 cm-1 (Figure 21) et 
caractéristiques des vibrations des liaisons –OH des groupements hydroxyle de la gibbsite. Ce qui 
précède montre que la bauxite ajoutée se dissout faiblement ou partiellement au cours de la 
géopolymérisation, ce qui confirme les résultats obtenus sur le diffractogramme de rayons X des 
géopolymères de formulations ZGB20 et ZGB30 (Figure 17). Les bandes d‘absorption situés entre 1425 et 
1408 cm
-1
 (Figure 21) correspondent aux vibrations des liaisons C-O du carbonate (CO3
2-
) et traduisent la 
présence du sodium bicarbonate qui proviendrait de la réaction entre l‘excès de Na2O (n‘ayant pas réagi 
au cours de la réaction de géopolymérisation) et le CO2 de l‘air atmosphérique (Swanepoel et  Strydom, 
2002 ; Criado et al., 2005).  La bande à 1005 cm
-1
 sur le spectre IR de ZG qui exprime la vibration 
d‘élongation asymétrique des liaisons Si-O-Si ou Si-O-Al s‘est déplacée de 12 cm-1 vers de faibles 
nombres d‘onde (Figure 21) sur les spectres IR des géopolymères de formulations ZG, et traduit ainsi la 
formation d‘un gel aluminosilicate amorphe dans le géopolymère (Criado et al., 2005 ; Panias et al., 
2007 ; Yunsheng et al., 2010). Cette diminution du nombre d‘onde peut être due au remplacement partiel 
du tétraèdre SiO4 par le tétraèdre AlO4, ce qui crée un changement de l‘environnement chimique autour 
de la liaison Si-O (Yunsheng et al., 2010). Le nombre d‘onde de la vibration de liaisons Si-O ou Al-O 
diminue généralement avec le rapport SiO2/Al2O3 (Yunsheng et al., 2010 ; Huang et Han, 2012). Cette 




) observée sur les spectres IR 
des géopolymères de formulations ZGB20 (SiO2/Al2O3 = 2,95) et ZGB30 (SiO2/Al2O3= 2,25). Comparé au 
spectre IR des géopolymères de formulations ZG (SiO2/Al2O3 = 5,45 et υ= 993 cm
-1
) ce nombre d‘onde a 




et de 12 cm
-1
(GP-ZGB30) (Figure 21). Cette augmentation du 
nombre d‘onde de vibration de la liaison Si-O ou Al-O pourrait être due à deux phénomènes : soit une 
augmentation du dégrée de géopolymérisation, soit une diminution du dégrée de substitution du tétraèdre 
SiO4 par le tétraèdre AlO4 (Rees, 2007 ; Kani et al., 2012). Etant donné la nature cristallisée de la bauxite 




utilisée  (confirmé par sa faible dissolution au cours de la géopolymérisation), l‘augmentation du nombre 
d‘onde pourrait être due à la diminution du dégrée de substitution des tétraèdres SiO4 par les tétraèdres 
AlO4. Ainsi il y aurait une augmentation du taux d‘aluminium en coordinance VI dans la matrice 
géopolymère avec le titre  de bauxite. Ceci s‘explique par la présence des bandes d‘absorption à 742 et 
738 cm
-1
 sur les spectres IR des géopolymères de formulations ZGB20 et ZGB30, caractéristiques des 
vibrations de liaisons Al(VI)-OH et Al(VI)-O où l‘aluminium est en coordinance VI. La faible bande 
d‘absorption autour de 849-873 cm-1 qui apparait sur les spectres IR des géopolymères de formulations 
ZGB20 et ZGB30 (Figure 21), et absente sur le spectre IR du géopolymère de formulation ZG est attribuée à 
la vibration de la liaison Si-OH. La présence de cette bande traduit une décroissance du degré de la 
réaction de polycondensation, ce qui a pour conséquence la diminution des mesures mécaniques des 
géopolymères ((Panias et al., 2007 ; Yunsheng et al., 2010). Les bandes d‘absorption à 656, 654 et 661 
cm
-1
 sur les spectres IR de tous les géopolymères expriment la vibration d‘élongation symétrique de la 
liaison Si-O et Al-O, ce qui montre que l‘aluminium en coordinence (VI) présent dans les scories 
volcaniques s‘est partiellement transformé en l‘aluminium en coordinence (IV) (Yunsheng et al., 2010). 
La figure 22 présente les spectres IR des géopolymères de formulations ZGCi. L‘on observe sur 
ces spectres des bandes d‘absorption respectivement autour de 3477-3297 cm-1 et 1688-1640 cm-1 
caractéristiques des vibrations de liaison –OH et de déformation des liaisons de valences H-O-H des 
molécules d‘eau (Guo et al., 2010 ; Ravikumar et Neithalath, 2012 ; Nath et Kuma, 2013). Les 
principales bandes d‘absorption de la calcite sont observés à 1415, 872,  et 711 cm-1 sur les spectres IR 
des géopolymères de formulations ZGC20 et ZGC30. L‘intensité de ces bandes d‘absorption augmente avec 
la quantité de coquille d‘huitre ajoutée, et exprime l‘augmentation de la quantité de particule de calcite 
non dissoutes dans la matrice géopolymère, ceci est aussi confirmée par la présence de la bande 
d‘absorption à 1772 cm-1 observée uniquement sur le spectre IR du géopolymère de formulation ZGC30 et 
caractéristique de la vibration de la double liaison C=O des ions  carbonate (CO3
2-
) issus de la calcite. 
Toutes ces observations corroborent bien avec les résultats observés sur les diffractogramme des 
géopolymères de formulations ZGC20 et ZGC30. Les bandes d‘absorption autour de 1415-1423 cm
-1 
sur les 
spectres IR des géopolymères de formulations ZGC20 et ZGC30 traduirait les vibrations de liaison C-O du 
carbonate issus de la calcite et du sodium bicarbonate (Na2CO3) caractéristique de l‘efflorescence 
observé sur les éprouvettes des géopolymères de formulations ZGC20 et ZGC30 (Swanepoel et Strydom, 
2002 ; Fernandez-Jiménez et  Puertas, 2003b ; Panias et al., 2007 ; Boonserm et al., 2012 ; Ravikumar 
et Neithalath, 2012, Nath et Kuma, 2013). La formation du gel géopolymère est observée par le 
déplacement du nombre d‘onde caractéristique des vibrations des liaisons Si-O et Al-O, initialement à 






 (ZG) vers un faible nombre d‘onde (993 cm
-1
) sur le spectre IR du géopolymère de formulation 



















































Figure 22: Spectres IR des géopolymères de formulations ZGCi 
 




L‘on observe sur les spectres IR des géopolymères de formulations ZGBiCj (Figure 23)  les bandes 
d‘absorption à 3500, 1014-913 et 731 cm-1 caractéristiques des différents modes de vibrations des 
liaisons –OH de la gibbsite. Ces bandes d‘absorption qui exprime les différents modes de vibration de la 
calcite sont aussi observées  1400, 872 et 712 cm
-1. L‘intensité de ces bandes augmente avec la quantité 
de  bauxite et de coquille d‘huitre ajoutée, ce qui montre que ces minéraux seraient faiblement dissous au 


















Figure 23: Spectre IR des géopolymères de formulations ZGBiCj. 




III-2-4 Microscopie électronique à balayage 
Les figures 24 et 25 présentent respectivement les micrographes des géopolymères  de 
formulations ZG, ZGB20, ZGB30, ZGC20  ZGC30, ZGB10C5 , ZGB20C10 et ZGB20C20. 
Les micrographes des géopolymères obtenus par incorporation de 0, 20 et 30% en masse de 
bauxite (Figure 24a, b et c) aux  scories volcaniques sont hétérogènes et ont un gel géopolymère 
discontinu. La microstructure du géopolymère de formulation ZG (Figure 24 a) est caractérisée par un gel 
géopolymère prédominant et des particules bien individualisées. L‘on observe aussi sur cette 
microstructure des pores et des fissures qui en générales font baisser la résistance à la compression. La 
prédominance du gel géopolymère et des pores diminuent lorsque le titre de bauxite augmente. Ceci peut 
s‘expliquer par le fait que la bauxite ajoutée réagit faiblement et forme des micro-agrégats qui comblent 
les pores après évaporation de l‘eau libre. Les pores qui apparaissent dans la matrice géopolymère 
résultent généralement de deux phénomènes : (1)  les résidus de bulles d‘air introduits lors du malaxage 
ou piégés dans la matrice géopolymère pendant le coulage de la pâte ;  (2) l‘espace initialement occupé 
par l‘eau génère des cavités lorsqu‘elle s‘évapore cette eau s‘évapore au cours du séchage (He et al., 
2012). En effet lorsque la géopolymérisation est incomplète,  le gel géopolymère qui en résulte est enrobé 
par certaines particules n‘ayant pas réagis et les lient ensemble (Rees, 2007). Ceci corrobore bien les 
résultats de la DRX obtenus sur des géopolymères  de formulations ZGB20 et ZGB30 (Figure 17) : les 
phases cristallines qui composent la bauxite sont prédominantes dans la matrice géopolymère et le dôme 
caractéristique du gel géopolymère n‘est plus identifiable car masqué par ces phases cristallines. 
Les micrographes des géopolymères de formulations ZGC20 et ZGC30  (Figure 24d et 24e) sont 
aussi d‘un aspect hétérogène, les différentes phases étant agencées de manière aléatoire. L‘on observe 
clairement sur la microstructure du géopolymère de formulation ZGC20 (Figure 24d) les phases de la 
coquille d‘huitre non dissoutes et reparties de part et d‘autre du gel géopolymère. Les pores présents dans 
cette structure sont situés aux interfaces particules coquille d‘huitre-gel géopolymère, une conséquence 
de ce que la poudre de coquille non dissoute interpénètre la matrice géopolymère, agit comme agrégats et 
remplit les vides. Ce qui précède a une influence sur les propriétés mécanique des géopolymères obtenus. 
En effet Yip et al. (2008a) ont montré que la quantité d‘ion calcium qui est dissous dans la matrice 
géopolymère augmente avec la quantité de calcite ajouté. Le calcium dissous peut agir dans la matrice 
comme cation compensateur du déficit de la charge résultant de la transformation de Al(VI) en Al(IV) au 
cours de la géopolymérisation ou alors précipiter en Ca(OH)2 (Puligilla et Mondal, 2013 ; Ahmari et 
Zhang, 2013). Ainsi les petits grains blancs observés sur les micrographes du géopolymère de 
formulations ZGC30 (Figure 24 e) seraient les précipités de calcium hydroxyde.  






































Figure 24: Microstructure des géopolymères de formulations ZGBi et ZGCi (a= ZG ;  b= ZGB20 ; c = 
ZGB30 ; d = ZGC20 ; e = ZGC30).  
 (a) 
  (b) 
 (c) 



















L‘on observe sur les micrographes des Figures 25 f-h des géopolymères obtenus par ajouts des 
deux adjuvants une microstructure dense et hétérogène et  dont la densification du gel géopolymère 
diminue avec le titre d‘adjuvant incorporé. Le micrographe géopolymère de formulation ZGB20C20 
présente une quantité importante de phases de coquille d‘huitre, ce qui traduit la faible dissolution de cet 















Figure 25: Microstructure des géopolymères de formulations ZGBiCj  (f= ZGB10C5; g= ZGB20C10 ; h= 
ZGB20C20) 
 III-2-5 Temps de début de prise  
La prise est la propriété qu'ont les liants hydrauliques ou alcalins de passer d'une consistance 
fluide à une consistance solide quand ils sont associés à de l'eau ou à une solution alcaline. Le temps de 
début de prise repère donc le moment où ce changement d'état s'accélère ou encore le temps pour que la 
viscosité de la pâte augmente brusquement. Dans les ciments géopolymères (liants alcalins) cette 
caractéristique physique (temps de début de prise) dépend de plusieurs facteurs, à l‘instar de la 
concentration de la solution alcaline, du temps de malaxage, de la vitesse de dissolution de Si et Al, du 
(f) (g) 
(h) 




rapport massique E/C de la température de traitement (Hardjito et al., 2004, 2008 ; Rattanasak et 
Chindaprasirt, 2009 ; Hanjitsuwan et al., 2012), de la cristallinité du matériau aluminosilicate etc. 
La détermination du temps de début de prise effectué sur les pâtes fraîches des géopolymères 
maintenus à la température ambiante du laboratoire (24±3°C) sont consignés dans le tableau VII 
(annexes 2), et ses variations en fonction du pourcentage d‘adjuvant  incorporé présentées sur la figure 
26.  Il ressort de cette figure que tous les géopolymères obtenus présentent un temps de début de prise 
relativement long : 415-275 min (GP-ZGBi), 415-195 min (GP-ZGCi) et 490-235 min (GP-ZGBiCj). Pour 
l‘une ou l‘autre formulation, le temps de début de prise diminue en fonction d‘un certain pourcentage 
d‘adjuvants incorporé, puis augmente. Les résultats ainsi présentés trouvent leur explication dans la 
cinétique et le mécanisme de géopolymérisation. En effet la cinétique de géopolymérisation dépend de la 
concentration de la solution alcaline (rapport molaire SiO2/Na2O et H2O/Na2O), de la vitesse de 




- (De Silva et al., 2007 ; De Silva et Sagoe-Crenstil, 2008; Kani et Allahverdi, 
2009 ; Allahverdi et al., 2011 ; Hanjitsuwan et al., 2012 ; Tchakoute et al., 2013a ). Toutefois comme la 
vitesse de condensation entre les silicates [SiO(OH)3]
- 
est plus faible que celle entre les aluminates 
[Al(OH)4]
-   et les silicates [SiO(OH)3]
-
 , le temps de prise va donc augmenter avec la quantité de Si dans 
le matériau de base et le temps de malaxage. Ce qui précède justifie le temps de début de prise très long 
des géopolymères de formulations ZG (415 min). Ainsi l‘ajout de l‘alumine amorphe peut jouer un rôle 
important sur la cinétique de la géopolymérisation et par conséquent sur la régulation de la prise 
(Fernandez-Jiménez et al., 2006b ; Silva et al., 2007). L‘ajout de la bauxite va pallier donc au déficit 
d‘aluminium dans les scories volcaniques et fait baisser le temps de prise, ce qui justifie sa diminution 
avec la quantité de bauxite ajouté  (20% et 275 min). Néanmoins cette valeur reste assez élevée et 
augmente lorsqu‘on incorpore 30% de bauxite (435 min). Ceci serait dû à la nature cristallisée des 
minéraux de la bauxite qui bien que faisant baisser le rapport SiO2/Al2O3, elle fournit très peu d‘alumine 
amorphe à la matrice géopolymère.  
L‘on observe que le temps de début de prise des géopolymères de formulations ZGCi (Figures 26 
B) augmente avec la quantité de coquille d‘huitre ajoutée. Les travaux de Diaz et al. (2010) ont montré 
que le temps de début de prise des ciments géopolymères dépend aussi de la teneur en CaO et phase 
amorphes contenues dans le matériau aluminosilicate : plus la quantité de phase amorphe de 
l‘aluminosilicate est abondante, plus le temps de prise est faible. Les entités libres de la phase amorphe se 
dissolvent facilement dans une solution alcaline fortement concentrée que les phases cristallisés au cours 
de la première étape de la géopolymérisation, pour former des quantités importantes de précurseurs 








. Ainsi suivant le taux et la vitesse de recombinaison de ces deux espèces 
pendant la phase de condensation, il en résultera une augmentation du degré de géopolymérisation, ce qui 
diminue le temps de début de prise (Fernandez-Jiménez and Palomo, 2003 ; Wang et al., 2005, Diaz et 
al., 2010). Par ailleurs, Yip et al. (2008a, 2008b) ont montré que l‘effet de l‘ajout d‘une source de 
calcium au cours de la géopolymérisation dépend significativement de sa cristallinité et de la 
concentration de la solution alcaline. Lorsque la calcite est utilisée comme source de calcium en présence 
d‘une solution fortement basique, elle va plutôt  précipiter au lieu de se dissoudre. Le diffractogramme de 
rayons X de la coquille d‘huitre (Figure 11) a montré qu‘elle n‘a que la calcite (CaCO3) comme phase 
minéralogique. Ainsi la faible solubilité de CaCO3 (constante de solubilité KSP = 3,8x10
-9
) va conduire 
plutôt à sa précipitation en C-A-S-H et accélérer le temps de début de prise (Puligilla et Mondal, 2013), 
ou sa précipitation en Ca(OH)2 en milieu fortement basique et retarder  le temps de début de prise 
(Rattanasak et al., 2011). Ce dernier justifie l‘augmentation du temps de début de prise avec la quantité 
de coquille d‘huitre ajoutée. Des études récentes ont montrés que la prise rapide des géopolymères 
obtenus en présence d‘une source de calcium est due à la formation du gel C-S-H ou C-A-S-H, au pH du 
système et à la disponibilité du calcium (Ca
2+
) dissout dans le milieu. La présence du calcium au cours de 
la géopolymérisation a tendance à accélérer la prise et le durcissement à cause de la vitesse de dissolution 
des ions Ca
2+




 (Sindhunata, 2006).  Pour des pH élevés 
(˃12) le gel C-A-S-H se forme préférentiellement au gel géopolymère, et constitue ainsi la base d‘un 
squelette solide qui  accélère le temps de prise (Garcia-Lodeiro et al., 2011 ; Puligilla et Mondal, 2013). 
Ainsi le temps de début de prise très court (195 min) du géopolymère obtenu après ajout de 10% de 
coquille d‘huitre comparé à celui du géopolymère sans ajout (415 min) serait dû à la formation du gel C-
A-S-H (Calcium aluminosilicate hydraté). En effet le gel C-S-H n‘a été identifié ni sur la DRX, ni sur 
l‘IR ou la MEB.     
  


















Figure 26: Temps de début de prise des géopolymères de formulations ZGBi (A), ZGCi (B), 
ZGBiCj (C) 
III-2-6 Retrait linéaire 
Les résultats du retrait linéaire des géopolymères élaborés sont donnés dans le tableau VIII 
(annexe 2), et la figure 27 présente ses variations en fonction de  l‘âge des éprouvettes. L‘on observe que 
le retrait linéaire diminue avec la quantité de bauxite et/ou de coquille d‘huitre ajoutée. Lorsque la 
géopolymérisation est incomplète, l‘excès d‘eau (n‘ayant pas participé à la géosynthèse) diffuse à la 
surface du géopolymère, et crée des craquelures ou fissures. De ce qui précède il en résulte un 
rétrécissement de l‘éprouvette: d‘où le retrait linéaire  (Yip et al., 2005 ; Temuujin et van Riessen, 2009, 
Tchakouté et al., 2013c). Lorsque la quantité de phase amorphe dans le matériau aluminosilicate est 
faible, la géopolymérisation est incomplète (Diaz et al., 2010). La quantité de phase amorphe dans les 




















































































































































coquille d‘huitre augmente les phases cristallines dans le matériau aluminosilicate, et par conséquent 
baisse le dégrée de géopolymérisation et augmente le retrait linéaire. Le retrait linéaire dans les 
géopolymères élaborés diminue avec la quantité d‘adjuvant incorporé. Cette contradiction s‘expliquerait 
par le fait que les adjuvants incorporés dans les scories volcaniques (bauxite et/ou coquille d‘huitre) ne 
participent pas totalement à la géopolymérisation. Ils se comportent comme des micro-agrégats qui 
comblent les vides et les pores laissés dans la matrice géopolymère par le départ de l‘eau. Ainsi, lorsque 
la synthèse géopolymère se produit, la présence des adjuvants ralentis la contraction de l‘éprouvette et 














Figure 27: Retrait linéaire des géopolymères de formulations ZGBi (A), ZGCi (B) et ZGBiCj (C) 
III-2-7 Résistance à la compression 
Les résultats de la résistance à la compression sont consignés dans le tableau IX (annexes 2). La 
figure 28 présente les variations de la résistance à la compression des géopolymères en fonction du 
pourcentage d‘adjuvant incorporé. Il ressort de Figure 28 A que la résistance à la compression  des 
géopolymères de formulations ZGBi augmente légerement  jusqu‘à 10% de bauxite ajoutée (37 MPa), 
puis décroit (23 MPa). Il en est de même pour les géopolymères de formulations ZGCi (Figure 28 B) dont 
(A) (B) 
(C) 




la résistance augmente légerement jusqu‘à un ajout de 20% de coquille d‘huitre (38 MPa) avant de 
baisser considerablement (27 MPa). Pour les des géopolymères de formulations ZGBiCj (Figure 28 C), la 
résistance à la compression est presque constante jusqu‘à un ajout de 20% bauxite + 10% coquille‘huitre 
(36 MPa) puis, elle décroit. La résitance à la compression est une caractéristique importante pour 
caractériser l‘emploi d‘un liant dans la construction. Pour la construction, des résistances à la 
compression de 25 à 40 MPa sont recommendées pour les éprouvettes de mortiers agées de 28 jours 
(Diaz et al., 2010).  
 Afin d‘évaluer l‘effet des adjuvants minéraux sur la résistance à la compression et de décrire leur 
comportement dans la matrice géopolymère, la relation 3 décrite par Tchakouté et al. (2012) a été 
utilisée: 
  
      
  
            
X : Pourcentage de contribution de l‘adjuvant,  
F0 : Résistance à la compression du géopolymère de formulation ZG,  
Fi : La résistance à la compression du géopolymère obtenu par ajout d‘un certain pourcentage 
d‘adjuvant. 







 On obtient de ce tableau  une contribution de 4,77%  lorsque 10% de bauxite est ajoutée, et au-
delà la valeur obtenue est de -16% environ. Ceci est  contraire à l‘évolution du retrait linéaire (Figure 27) 
qui diminue avec la quantité de bauxite ajoutée. Il a été montré  aux paragraphes III-2-4 et III-2-6 que 
l‘excès de bauxite n‘ayant pas réagi contribue majoritairement à former des micro-agrégats qui comblent 
les vides et pores laissés par le départ de l‘excès d‘eau. Ceci devrait à priori faire augmenter les valeurs 
des mesures mécaniques des géopolymères élaborés, or telle n‘est pas le cas. Le spectre IR des 
géopolymères de formulations ZGB20 et ZGB30 (Figure 20) ont montré la présence des bandes 
d‘absorption à 742-738 cm-1 caractéristiques des vibrations de liaisons Al(VI)-OH et Al(VI)-O où 
Formulation ZGB10 ZGB20 ZGB 30 
X 4,77 -15,87 -34,38 
Formulation ZGC10 ZGC20 ZGC30 
X 4,88 7,52 -22,95 
Formulation ZGB10C5 ZGB20C10 ZGB20C20 
X 2,19 0,80 -25,88 







































































































% ( Bauxite + coquille d'huitre) 
(C) 
l‘aluminium est en coordinance VI. Une  faible bande d‘absorption autour de 849-873 cm-1 attribuée à la 
vibration de la liaison Si-OH dont l‘intensité augmente avec la quantité de bauxite ajoutée. La présence 
de ces bandes traduisent une diminution du degré de géopolymérisation, ce qui aurait pour conséquence 
la diminution des mesures mécaniques (Panias et al., 2007 ; Yunsheng et al., 2010). 
Pour la coquille d‘huitre, les contributions à la résistance à la compression sont respectivement de 
7,52% pour 20% et de -22,95% pour 30% de coquille d‘huitre. Ceci montre que l‘ajout d‘une quantité de 
coquille d‘huitre allant jusqu‘à 20% améliore la résistance à la compression et qu‘au-delà  il devient 
néfaste. Ce résultat confirme ceux déjà obtenus par de nombreux auteurs (Alonso et Palomo, 2001 ; 
Granizo et al., 2002 ; Yip et al., 2004, 2005,2008a, 2008b) sur l‘activation des aluminosilicates en 
présence d‘une source de calcium  avec une solution alcaline fortement concentré (pH ˃14) En effet le 
calcium carbonate (CaCO3) issu de la coquille d‘huitre précipiterait  pour donner le calcium hydroxyde 
(Ca(OH)2). Le Ca(OH)2 est très instable et va réagir avec le CO2 de l‘air pour régénérer le CaCO3 : c‘est 
le phénomène de carbonatation. Il en résulte des craquelures  au sein de la matrice géopolymère (Yip et 











Figure 28: Résistance à la compression des géopolymères de formulations ZGBi (A), ZGCi 
(B),ZGBiCj (C) 





CONCLUSION GENERALE ET PERSPECTIVES 
Cette étude porte sur la possibilité d‘utiliser la bauxite et la coquille d‘huitre comme adjuvants 
minéraux pour l‘optimisation des propriétés de ciments géopolymères obtenus à partir de scories 
volcanique. Cette étude a aussi comme objectif la caractérisation des matières premières et des produits 
de synthèse. Il ressort de cette étude que le minéral majeur de la coquille d‘huitre est la calcite et pour la 
bauxite l‘hydrargilitte. Cette étude révèle les résultats suivants : 
 L‘ajout de la bauxite ou de la coquille d‘huitre permet de compenser respectivement le 
déficit en Al2O3 et en CaO dans les scories volcaniques ; 
 La résistance à la compression des géopolymères obtenus après ajouts de la bauxite ou de 
la coquille d‘huitre est semblable à celle obtenue sans ajout ; 
 Le temps de début de prise du géopolymère obtenu sans ajout diminue considérablement 
après ajout de la coquille d‘huitre. Cette diminution est due à la formation du gel C-A-S-H 
qui accélère la prise et le durcissement ; 
 L‘ajout jusqu‘à 20% en masse de la bauxite fait baisser le temps de début de prise. Au-
delà, le temps de début de prise augmente. Ceci est dû à la présence de l‘aluminium en 
coordinence VI apporté par la bauxite qui n‘a pas réagi au cours de la géopolymérisation ; 
 Contrairement aux travaux de Yip et al. (2004) le retrait linéaire des géopolymères 
obtenus par incorporation de la calcite ne dépend pas seulement de la concentration de la 
solution alcaline et du titre de calcite ajoutée, mais aussi de la quantité de solution alcaline 
utilisée, c‘est-à-dire du rapport solution alcaline/solide ; 
 L‘ajout d‘une quantité de bauxite inférieur à 10% a permis de diminuer l‘efflorescence. 
Pour la suite de nos travaux nous comptons : 
- Etudier l‘influence de ces adjuvants sur d‘autres propriétés de ciment géopolymères telles que 
la porosité, le pourcentage d‘absorption d‘eau, la masse volumique et  la stabilité thermique ; 
- Etudier l‘effet du temps de malaxage sur la résistance à la compression, le temps de début de 
prise et le retrait linéaire ; 
- Déterminer le rapport solution alcaline/solide  qui donne les meilleures propriétés; 
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ANNEXES 2 : Résultats  
Tableau VII : Temps de début de prise 




415 305 275 435 
  




415 195 230 335 
  




415 330 235 490 
 








Formulation RL7 RL14 RL21 RL28 
ZG 1,31 2,81 3,8 4,42 
ZGB10 1,07 2,42 3,18 3,52 
ZGB20 0,8 1,79 3,12 3,46 
ZGB 30 0,33 0,67 1,55 2,42 
 
ZG 1,31 2,81 3,8 4.42 
ZGC10 1,04 2,34 3,55 3.96 
ZGC20 1.31 2,25 3,47 4.08 
ZGC30 0,5 1,29 2,52 4.04 
 
ZG 1.31 2,81 3,8 4.42 
ZGB10C5 0,94 2,28 3,65 4,21 
ZGB20C10 0,93 1,88 3,64 4,18 
ZGB20C20 0,43 0,74 1,88 3,31 
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Formulation ZG ZGB10 ZGB20 ZGB 30 
Résistance à la 
compression 
(MPa) 
36,04 37,76 30,32 23,65 
  
Formulation ZG ZGC10 ZGC20 ZGC30 
Résistance à la 
compression 
(MPa) 
36,04 37,8 38,75 27,77 
  
Formulation ZG ZGB10C5 ZGB20C10 ZGB20C20 
Résistance à la 
compression 
(MPa) 
36,04 36,83 36,33 26,71 
 
 
